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ع 
الفصل الاول 
إرشادات عامة 
١‏ ۱ القواعد العامة الواجب اتباعها أثناء العمل المخبري : 
ینبغی على الطالب أن : 
١‏ - يحضر التجربة بشكل جيد قبل الدخول إلى المخبر . 
۲- لا يتأخر عن الموعد المحند للجلسة . 
۳ - پرتدي المعطف الأبيض عند دخوله المخبر . 
5 - يمتنع عن التدخين داخل المخبر منعا باتا . 
۵ - لا يستخدم أي زجاجة خالية من بطاقة ملصقة عليها تبين محتواها . 
" - ينتبه لدی تسخين المواد الكيماوية بواسطة أنابيب الاختبار ؛ فلا يوجه فوهة 
الأنبوب إلى وجهه أو جيرانه ؛ كي لا يصيب رذاذها أثناء التسخين أحدا 
بأذى . 
۷- يستخدم منظمات الغليان لدى أي تسخين ؛ وأن يتجنب التسخين المباشر 
ويجري التسخين في حمام مائي أو زيتي أو رملي . 
۸ - يتعود على أن يعيد زجاجات المواد إلى مواضعها بعد أخذ حاجته منها . 
٩‏ - لا يبدل سدادات ز جاجات المو اذ الكيماوية بعضها ببعض لتلا تتلوت المواد 
فتسبب أخطاء كبيرة في النتائح . 
-٠‏ لا يمسك المواد الكيماوية الصلبة بالید مباشرة لان بعضها قد يسبب حروقا 
لذلك يفضل إمساكها بواسطة أداة مخصصة لهذا الغرض . 
-)١‏ يسكب الحمض على الماء وليس العکس و ذلك لتمدید الحمض ؛ لان السعة 
الحرارية للماء مرتفعة » فعند إضافة الحمض اليه سوف ترتفع حرارة 
المحلول ببطء »أما عند سكب الماء على الحمض فسوف ترتفع حرارة 
المحلول بسرعة وذلك لان السعة الحرارية للحمض منخفضه مما يؤدي 


إلى نتاثر المحلول من الو عاء . 





































لا يترك مصابیح بنزن بعد استعمالها مشتعلة . 
۳ - لا يلقي باوراق الترشيح وعیدان الثقاب والأنابيب ال زجاجية المکسورة في 
المغسلة بل يجب أن تلقی في سلة المهملایت 
۶ - لا يرمي المو اد الكيماوية ( الحموض : الاسس ) و خصوصا المرکزة منها 
مباشرة في المغاسل : إذ يجب تمدیدها قبل رمیها . 
5 - ینظف موضع عمله قبل أن بترك المخبر وأن يتأكد من اغلاق صنابیر 
الماع و الغاز . 
١‏ - یتجنب العنف في ترکیب الاجهزة وأن پستعمل الغلیسیرین آوالشحم أوالماء 
عند اللزوم . 
۷ - لا يستخدم الأدوات الزجاجية المخبرية لشرب الماء مهما كانت نظيفة . 
۸ - لا يقطر المركبات العضوية أو يبخرها حتى الجفاف » كما يجب عدم عزل 
جهاز التقطير عن الوسط الخارجي أي يجب أن تكون هناك فتحة تصل 
داخل الجهاز مع الوسط الخارجي منعا لحدوث الانفجار أثناء التسخين . 
5 - لا يشم الأبخرة المتصاعدة من أنبوب التفاعل مباشرة بل يكفي ترويح 
بسيط بيدك حول فوهة الأنبوب وباتجاه أنفك كي يمكنك تمييز الرائحة . 
۰ - يستخدم كميات قليلة من المواد الكيماوية قدر الإمكان ويجب عدم تذوقها . 
۱ - يضع النظارات لحفظ العینین عتد استعمال الكواشف المركزة کالحموضص 
و الأسيس الخطرة كالمعادن القلوية و البروم ويجب وضم الكواشف الخطرة 
أو الكريهة الرائحة في الغرفة الزجاجية أو تحت ساحبة الهواء . 
۲ - ينظف الادو ات الزجاجية المخبرية بالماء والصابون وباستخدام المزيج 
الكرومي لإزالة كل الأوساخ العالقة بالأدوات . 
۳ - لا يأخذ كميات زائدة من الكواشف الكيماوية ٠‏ ويفضل عدم إعادتها إلى 
الزجاجة الأصلية لان ذلك يؤدي إلى عدم نقاوة الكاشف ويصبح غير 
صالح للاستعمال . 


۶ - لا يعمل بالکلور و البروم وأكاسيد الآزوت وکبریت الهیدروجین والکبریت 
و الیود الا تحت ساحبة الهواء . 

۵ - یتأکد عند العمل مع الصودیوم من عدم وجود أي آثار للماء على طاو لة 
العمل ‏ و عند الانتهاء من العمل يجب جمم البقایا غير المتفاعلة و حفظها 
في و عاء يحوي الکیروسین . 

5 - یغلق صنابیر الماء والغاز ي ينظف مکان العمل بعد الانتهاء من العمل 

ويعيد الادوات الزجاجية بعد تنظیفها إلى المحضر . 

۷ - یخصص دفترا يدون فيه كل مراحل العمل المخبري و يقدم تقریرا عن 

النتائج التي توصل إليها . 


۲-۱ - الاسعافات الأولية الواجب اتباعها في حالة الحوادث المخبرية : 

يجب على الطالب أن يكون ملما بالإسعافات الأولية الواجب إجراؤها في 
حالة الحوادث المخبرية لكي يتمكن من مساعدة نفسه ومساعدة زملاثه في 
حالات الإصابة . 
أ - اسعاف الجروخ : 

في حالة الإصاية بجروح ناجمة عن کسر بعض الاواني الز جاجية 

ينصح بالضغط بلطف حول مکان الجرح للتأكد من عدم وجود شظایا ز جاجية 
وان الاحساس بالالم نتيجة الضغط حول مکان الجرح دلالة على وجود بقایا 
زجاجية صغيرة يجب سحبها بشکل طبي مادئم . 

عند خلو الجرح من البقایا الزجاجية يدهن بمحلول يود غولي ترکیزه 
۳ وز نامو اذا استسر النزرف يغطى الجرح بقطعة شاش مبللة بمحلول كلور الحدید 
بلطف دون شد . 
ب - إسعاف الحروق : 


إذا شب حريق في كأس أو في دورق نتيجة تسخين مادة سريعة الاشتعال 
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على النار مباشرة يجب معالجته برباطة جأش وذلك بتغطیته بزجاجة ساعة أو 
بقطعة من القماش الأميانتي لحجب الهواء عنه ؛ ویمکن استعمال الرمل في 
الإطفاء. 
أما إذا شب الحريق في ثياب المصاب وجب خلعها إن أمكن ذلك مباشرة وبسرعة 
ويجب الامتناع عن الركض في المخبر لكي لا يزداد الحريق اشتعالا. 
في حال تعذر ذلك يجب على المصاب أن يرقد أرضا ويسعى لحجب الهواء عن 
اللهب بالدحرجة أو بتغطيه اللهب ببطانية أو بمعطف مخبري من الأميانت 
مخصص لهذه الغاية أو باخذ رشاش ماني إذا كان المخبر مجهزا بذلك . 

يفضل إطفاء الحرائق في مخابر الكيمياء العضوية باستخدام أي قماش 
مبلل بالماء مصنوع من خيوط طبيعية ( بطانية صوف ؛ منشفة ٠‏ سترة ) ويفضل 
استخدام مطفئات الحريق عند الضرورة . 

تعالج الحروق البسيطة بغسل مكان الإصابة بماء بارد أو بالغول ثم تدهن 
بالغليسيرين . أما في حالة الحروق الأكثر شدة فيجب استخدام قطعة شاش مبللة 
بمحلول مشبع بحمض المر أو مبللة بمحلول برمنغنات البوتاسيوم ذي التركيز 
۲-۱ 96 وزنا ولا يمنع من تناول حبة أسبرين . 

وتعالج الحروق الناتجة عن الإصابة بالأحماض المركزة بغسل مكان 
الإصابة بالماء بشكل جيد ومستمر ثم بمحلول بيكربونات الصوديوم ذي التركيز 
7 وأخيرا بالماء . 

أما الحروق الناتجة عن الإصابة بالقلويات فيعمد إلى غسل مكان الإصابة 
| بالماء بشكل جيد ومستمر ثم بمحلول ممدد من حمض البور أو من حمض الخل 
ذي التركيز ۱ % وزنا . 

وإذا كانت العين هي مكان الإصابة فتعالج كما ذكرنا وينقط فيها قطرة 


من زیت معقم كزيت الزيتون أو زیت الخرو ع . 


أما إذا تلوت الجلد بقطرات البروم وجب فورا المعالجة بمحلول مركز من ثيو 
کبریتات الصودیوم 4505 ترکیزه ۲۰ - 964۰ وزنا » ثم غسله بكمية كبيرة 
من الماء » ودهنه بالغلیسیرین أو الفازلین . 
وإذا ما جرى استتشاق بخار البروم أو الکلورفیجب استتشاق بخار الغول 
| الايتلي لتلطیف أثر المواد الداخلة ,الى جهاز التنفس مع الهواء ثم الخرو ج إلى 
| الهواء الط 
تعالج حروق الفینو لات بدهن الجزء المصاب بالغلیسیرین إلى أن یعو د 
لون الجلد طبیعیا » ثم یغطی المکان بشاش مبلل بالغلیسیرین لمدة طويلة . 
ج - اسعاف حالات التسمم : 
۱ عند الشعور بضیق تنفس أو وخز في الصدر لدی التعامل مع مواد 
| كيماوية يجب استنشاق أكبر كمية ممكنة من الهواء النقي ( من النافذة ) »لا بأس 
من استتشاق كمية قليلة من النشادر خاصة عند التعامل مع ماء البروم . 
أما عند التسمم بالغاز فيجب إخراج المصاب إلى الهواء الطلق وإجراء 
عملية التنفين الاصنطناعي و احضار الطبیب فورا لذا لزم ذلك . 
آما عند دخول المواد الكيماوية إلى الفم فيجب بصقها فورا » ثم غسل 
الم عدة مرات بالماء . وفي حال ابتلاع جزء متها فیجب التفيو فوراً وتم اللجوء 
لى الطبیب مباشرة . ويبين الجدول التالي أهم المواد السامة و المسرطنة : 


ديه 0 I‏ ی 


سید الهيدروجين ۳:7 ) 
| أول آوکسید الکربون ( 011 
1 
00 
CHCI‏ 
CH;CN‏ 










| كبريت الهيدروجين 





شاي أوكسيد الكبريت 


مرعبات الزئبق 










۶ 1 


بل ار 




























: د ۳ - الادوات والأوعية الزجاجية المستخدمة‎ ١ 


تبین مجموعة الأشكال المر قمة ب- سر عد 
5 لمرقمة من (۱ )إلى (۲۳ ) الادوات والاوعية الزجاجية 
۱ لمستعملة في المخابر الك لكيميانية 2 


٠‏ - دو ارق وحوجلات مختلفة 






jJU | 


۲ - كؤوس | بياشر ) 





۵ - أقماع عادية 5" - قمع فیرش 
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۱ - مکنفات (مبردات ) 





الفصل انا 
العملیات المخبرية العامة 


۱-۲- العملیات الأساسية على الأنابيب الزجاجیه : 
۱-۱-۲- قطع الأنابیب الزجاجية : 
يسسك الانبوب بالید الیسری وییلل مکان القطم بالماء ( ویفضل بمحلول 
الصابون ) ثم يحز مکان القطع بو اسطه مبرد أو سكين منشار » ثم يمسك الأنبوب 
بکل تا الیدیسن مع وضع الابهامین بشکل متقابل خلف الجهة المحزوزة . ویلوی 
الأنبوب حتی يتم القطع ؛ ویستحسن استخدام قطعة من القماش عند القطع : كما 
هو موضح في الشکل ( ۱۳۲ ) ٠‏ 





و چ 0 
۱ 
3 ی 5 5 
مت 1 ج ي الا 
۳ 1 7 
۹ كف / 0 1 ۳ 
بيو" ا ]ار 1 اص با ها ع کل 
1 ار الشكل | ۱۳۲ ) 
۹ ۳ ۳ 1 


۲-۱-۲ -حنی الأنابيب الزجاجية : 
يتم ذلك بتسخین المنطقة المطلوب حني الأنبوب عندها بلهب عریض 
ود س کا آلو بو سا سوه ی ال رب 
مصیاح بنزن ) لتتعرض المنطقة المراد حني الأنبوب عندها وما حولها للتسخین 
وتجرى عملية التسخين على اللهب البنفسجى لمصباح بنزن » ویدور الانبوب 

قناء التسخين بشکل دائم حول ل محوره بواسطة الأضابع من طرفيه لضمان 
لونه الى E‏ الى قر و ف و نی موی جرج ات مخ 3 بل 

ذلك الجزء حتی الزاوية المرغوبة كما هو موضح بالشکل (۲ - ۲) : 


۲1 



















۲- ۳-۱ - تملیس نهایات الأنابيب الزجاجية : 
یدخل طرف الائبوب المراد تملیسه في اللهب البنفسجي لمصباح بنزن 
ویدور الانبوب دون السماح له بالوصول إلى درجة الاحمرار. إن تغير لون 
اللهب إلى الاصفر البرتقالي دلیل على أن طرف الأنبوب قد بدأ بالاتصهار ؛عندها 
يدار الأنبوب حسب الحالة حتى يتملس طرفه الحاد » كما في الشكل ( ۲ - ۳ ) : 


١‏ سم و 
a‏ اليل حم 8 


/ ۱ کم 


9 1 ۱ 
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يد حيد 


الكل ( ۲ - ۳ ) 





۴س ¢ تة الأنابيب الشعرية سخبریا : 
يمسك الانبوب الزجاجي بكلتا اليدين ويعرض وسطه للهب الازرق 


البنفسجي ويدار حول محوره إلى أن يلين المكان المعرض للهب او حتی يتغير 


لون اللهب إلى الاحمر البرتقالي ثم يبعد الانبوب عن اللهب ويشد بسرعة فنحصل 


على الأنبوب اله ی اا للوب كما في الشكل ( ۲ - : ): 





ھچ 2 
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۲ -8- إغلاق الانبوب الزجاجي : 
يسخن طرف الانبوب المراد اغلاقه على اللهب حتی ینصهر الزچاج 


1-۱-۴ - السدادات الفلينية : 
تستخدم السدادات الفلينية لتثبيت آنابیب الانطلاق وموازین الحر ار ة 
و اغلاق بعض الاوعية الزجاجية . تثقب سدادة الفلین بواسطة منقبة فلين كما هو 





الشكل ( ۲ - 5 ) 


۲ - ۲ - تنظیف الأدوات الزجاجية بالطرق الكيماوية : 

يستعمل عنادة في المخابر الكيماوية الماء و الصایون لتتظیف الاو عية 
الزجاجية ؛ أما إذا تعذر تنظيف الأدوات الزجاجية بهذه الطريقة فيتم اللجوء إلى 
اتتظیف بمزائج بعض المركبات والأحماض المعدنية ؛ أهمها : 

: المزيج الکرومي او السلفوكرومي‎ - ١-۲-۴ 

٠‏ یحضر باذابة ( ۵ ) غ من ثاني کرومات البوتاسیوم :1:0۲:00 أو ثاني 
كرومات الصودیوم ۸426107 في وعاء من البورسلان حاو على ( ۵ ) مل 
من الماء ؛ ويضاف إلى المزيج تدريجيا وبحذر شديد ۱۰۰ مل من حمضص 
الكيريت المرکز . إن هذا المزیج ذو تأثير شدید على جلد الإنسان وألبسته لذا 
يجب الحذر عند استخدامه . يضب المزیج الكرومي المسخن حتى الدرجة 

۰ درجة مئوية في الأوعية المتسخة ويترك لمدة كافية لتفكيك و لذابة 


FF 



















المواد العالقة ؛ ثم يسكب في وعاء الحفظ ؛ وبعد ذلك تغسل الاو عية بالماء 
العادي عدة مرات وتجفف . يتميز المزیج الکرو مي بگون استعماله مديدا 
ويتحول لونه نتيجة الاستعمال المتكرر من البرتقالي القاتم إلى الاخضر القاتم 
وهكذا يتبين من لون المزيج فيما إذا كان فعالا أم لا . 


؟-5-؟- محئول برمنفنات البوتاسيوم : 

يعتبر محلول ( ۷۵۵ ) من فوق منغنات البوتاسيوم من المؤكسدات القوية 
خاصة عتدما یکون الط ل دافا ومحمضا بحمض الکیریت . 
يسكب المحلول المائی لفوق منغنات البوتاسیوم في الاناء المراد تتظیفه بعد غسله 
بالفرشاة و الماء الحار ۰ تضاف بعد ذلك كمية صغيرة من حمض الکبریت المرکز 
حتى ترتفع درجة حرارة المزیج إلى ۵۰ - ٩۰‏ درجة مئوية » وتصیح كافية 
لاکسدة الآثار الملوثة العالقة على جوانب الإناء ۰ ویرمی بعدها المحلول في 
المغسلة تحت صبيب الماء ( وذلك بسبب استتفاد فعاليته ) » ثم يغسل الإناء عدة 





مرات بالماع المقطر و یجلف ۱ ۱ 
۱ 
۳-۲-۲ مزیج حمض کلور الماع و الماع الأوكسجيني : ۱ 


یعتبر هذا المزیج المحضر من أحجام متساوية من حمض کلور الماء ۱ 
( 7 ) ن مع محلول الماء الأوكسجيني © - 5 96 موکسدا ملانما يؤثر بشدة آذا 


كان اغا إلى الدرجة 4۰ منوية على آثرالمواداملونة اللوئة ية ۲ 
الزجاجية . ويحفظ هذا المزیج بعد انتهاء التنظيف في وعاء الحفظ ؛ ثم تغسا ۱ 


الاو عية بالماء وتجفف . 


۲-۲-؛ - التنظیف بحمض الکبریت أو بالمحالیل القلوية : 
۱ لتنظيف الأوعية الزجاجية الملوثة بمواد قطرائية (غير ذائبة في الماء ) 
يتم اللجوء إلى غسلها بحمض الكبريت المرکز أو بالمحلول القلوي المرکز 


۷ 























۲" - ۳ - التجقیف : 
تبعدنا الرطوبة التي تمتص من الهواء أو بقایا المحالیل العالقة بالبلو رات 
و لاسیما بعد فصل المادة العضوية من المحالیل المائية عن مفهوم المادة النقية . 
لذلك يتم اللجوء إلى التجفیف للتخلص من الماء ٠‏ یعتبر التجفيف من العملیات 
الضرورية في الكيمياء العضوية . 


: تجفیف المرکبات العضوية الصلبة‎ - ١-۳-١ 

-١‏ بالهواء الطلق : توضع المادة العضوية الصلبة المراد تجفیفها على 
ورقة ترشیح أو على بلاطة من الفخار ساخنة أو زجاجة ساعة وتغطی بقمم 
مقلوب وذلك لمنع تلويثها بالغبار ٠‏ كما في الشکل (5-17) . 

۲ - ضغط المادة العضوية الصلبة المراد تجفيفها بين ورقتي ترشيح أو 


بح 
كثر كما في الشكل ( ۲ - 5 ). 


لي تس 





۴- باستخدام آفران التجفيف : شريطة أن تكون درجة حرارة الفرن أقل من 
ترجة اتصهار المادة العضوية الصلبة المراد تجفيفها . 

4- باستخدام المجففات الزجاجية : العادية أو العاملة تحت الضغط 
تفت وذلك على البارد أو الساخن حیت تزود حجيراتها السفلية بمادة مجففة 


© قعاللية عالية تتناسب وطبيعة المادة العضوية المراذ تجفيفها مثل حمض 
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۱ ور کے سنا جات اليو تاو دمن أجل امتصاص الغازات الحمضية التى قد 
تنطلق . وینصح بعدم استخدام حمض الکبریت من أجل التجفیف تحت الضغط 


0-7 


المخفف أو عند التجفيف في درجات الحرارة المرتفعة . أما عند استخدام حمض 


الكبريث كمادة مجففة في المجففة الزجاجية العادية وخوفاً من تفاثرها في المجففة 
يغطى الجز ء السفلي من المجفف بقرص خاص ومنقب كما في الشکل (۲ شا 








الشكل ( ۲ - ۷ ) 
هذا وتستعمل بارودة التجفیف أو بارودة آبدر هالدن للتجفیف على الساخن تحت 

التفريغ »كما هو موضح بالشکل السابق ٠‏ یخرج البخار من السائل الذي يغلي في 
الدورق ( أ ) إلى الجدار المضاعف المحیط بغرفة التجفیف ( ب ) ؛ والتي 
تحوي على المادة المراد تجفیفها ثم يرتد بو اسطه المبرد إلى الدورق تانية . 
تتصل غرفة التجفیف ( ب ) اتصالا محکما بالوعاء الحاوي على العامل المجفف 
( ج ) » الذي بتصل بدوره بمخلية الهواء ۰ ویختار سائل الدورق (۱) بحیث 


تکون حرارة ابخرته آقل من درجة انصهار المادة المجقفة . 


۲-۳-۲ - تجفیف المرکبات العضویه السائله : 
عند فصل مادة عضوية ما من خلیط التفاعل » يتم اللجوء غالبا إلى 
غسلها بالماء وذلك لإزالة الشواتب القابلة للانحلال فيه » و تبقى نتيجة ذلك كمية 
صغيرة منه منحلة أو معلقة بالمادة العضوية . ویتم عادة ازالة الماء في مثل هذه 


الحاكت بأ تخدام التحقبة 5 


۲1 








اش 





تضاف المادة المجففة اما على شكل قطم او على شكل بودرة الى المادة 


العضوية السائلة ويعد التجفيف يفصل الساتل عن المادة المجففة بالإبانة . 


آهم المواد المجففة المستخدمة في تجفيف المواد العضوية السائلة : 
كبريتات الصو دیوم اللامانیه ,50ر2" وكبريتات المغنیزیوم MESO,‏ 


و کرپونات البوتاسيوم K-00,‏ وكلور الگالسیوم CaCl‏ و خماسي 
الفسفور :0ر۴ والصوديوم N4‏ . 

عند اختیار عامل التجفيف يجب أن يؤخذ بعين الاعتبار الملاحظات التالية: 
١‏ - أن لا يتفاعل عامل التجفيف مع المادة العضوية المراد تجفيفها . 

۲ - أن لا يقوم بدور الوسيط في جعل المركب العضوي يتماثر أو یتکائف أو 


۳ - أن لا ينحل اطلاقا في السائل الحاوي على المادة العضوية المراد تجفیفها . 


. أن يكون زهيد الثمن‎ - ٤ 

ه - أن يتمتع بكثافة نسبية عالية . 

نورد فيما يلي الجدول (۱-۲ ) الذي يبين عوامل التجفيف لمختلف أصناف 
المركبات العضوية : 

الجدول (۱-۷۲) 






المو اد العضوية السائلة 






Mg ))10( « CaCl 
K;CO; + KOH 20۲ , MgSO, لأمينات‎ 
Mg(C10,); ۰ CaCl 0 0 ۱ فکیتونات‎ | 
| یک يمره‎ ۱ |  تالیرتفا‎ 
820 <Na2SO, ۱6۵0 ۰ CuSO, ۰ KCl غر(‎ | 








۱ Na ۰ وزو 1 )عاط‎ ۰ CaCb 

























۳-۳-۲ - تجقیف العازات : 
تستخدم لهذه الغاية مواد تجفيف صلبة » حيث يملا عمود الزجاجة بالمادة 
المجففة مثل كلور الكالسيوم » خماسي أكسيد الفوسفور أو ماءات الصودیوه 
. وتخلط المادة المجففة مع الصوف الزجاجي كما بالشكل رقم ( ۸-۲ ۸ ) . 
وئستخدم لهذه الغاية أيضا زجاجات غسیل حاوية على مادة مجففة مثل حمض 
الکبریت المرکز حيث تمرر الغازات غير النقية عبرها » آخنین بعين الاعتبار 
حاجات الامان وإحكام الاغلاق تجنبا للحو ادث الطارئة » كما في الشکل 
( ۲ - ۸ - 8 ) . آما الغازات ذات درجات الغلیان المنخفضة والتي یمکن أن 
تتخرب بالحرارة ۰ فتجفف بالتبرید باستعمال التلج الجاف مع الغول المتيلي حيث 
يجمد الماء الموجود فیها والاثار القابلة للتكثيف داخل وعاء دیوار كما في الشکل 
C= A - ۲ )‏ ۱ : 





۲ - 4 - الترشيح : 
هي عملية فصل جسم صلب عن جسم سائل وتعد هذه العملية من 
العمليات الهامة للحصول على الجسم الصلب بشكله النقي خاليا من الجسم السائل 
وسنشير هنا إلى نوعين من أنواع الترشيح المستخدمة . 
۲--۱- الترشيح العادي ( الترشيح تحت الضغط الجوي ) : 
يستخدم في الترشيح العادي قمع الترشيح الزجاجي » حيث يجهز بورقة 
ترشيح مطوية بشکل مناسب ١‏ ثم قيال بالمذيب المستخدم في المحلول المراد فضل 


۸ 





الر اسب أو الشواتب عنه وذلك لتسریم عملية الترشیح‌آما اذا كانت المادة المنحلة 
في المذیب تتبلور بالتبرید المفاجیء مترسبة فوق ورقة الترشیح ‏ فیجب ترشیح 
المحلول على الساخن أو باستخدام أقماع الترشیح على الساخن . يبين الشکل 
٩-۷(‏ -|) كيفية الترشیح وطريقة ثني ورقة الترشیح ووضع قمع الترشیح على 
الساخن . ویظهر الشکل ( ۲ - ٩‏ - ب ) الاقماع الزجاجية المستخدمة . 








تست 

| ال ر 
]یس ڪڪ 
یس 


| 
الشکل (؟-5 - ب ) 
*--۲- الترشيح تحت الفراغ : 

تعتبر طريفة الترشیح تحت التفریغ من آهم طرائق الترشيح المستخدمة 
هي مخابر الكيمياع العضوية نظرا للسرعة التي نتم بها » ویتم اللجوء الى شذة 
لشريقة حين تكون طريقة الترشيح العادي بطيئة . 
يالف جهاز الترشيح تحت الفراغ من مضخة مائية موصولة من ذراعها 
قوي ( الساحب للهواء ) بانبوب مطاطي مع زجاجة امان : و هذه يدور شا 

حر تس مس 2 0 ۱ 


۳۹ 











سس 
ا 
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يوضع عليها قمع بوخنر المزود بسدادة من الفلين أو المطاط ۰ وتلعب زجاجة 
الأمان دورا هاما في .عملية الترشيح تحت التفريغ ۰ حيث تقلل من کمیات المحل 
التي قد تتطاير تحت التفريغ وتذهب مع الماء الجاري من المضخة » وتحمي 
الرشاحة في أرلينة الترشيح من الاختلاط بماء الصنبور إذا حدث هبوط مفاجیء 
لضغط الماء لسیب ما ؛ ولذلك يجب فصل أرلينة الترشيح بنزع الأنبوب المطاطي 
المرتبط بذراعها الجانبي قبل إيقاف المضخة المائية كي لا يتسرب ماء المضخة 
الى ارلينة الترشيح بسبب التغير المفاجىء للضغط في حال عدم استخدام قارورة 
الامان .. 

ویبین الشكل ( ۲ - ۱۰  -‏ ) جهاز الترشيح تحت التفريغ . و عند 
الترشيح یجهز قمع بوخنر ( المصنوع من البورسلان ) بورقة ترشیح أصغر من 
السطح الكلي للقمع ؛ وأكبر من السطح المتقوب . وتبلل ورقة الترشیح بالمحل 
قبل استعمالها » كي يتم اغلاق جميع التقوب خوفا من تسرب الر اسب في فراغات 
يمكن أن تظهر أثناء الترشیح ؛ كما لا پسمح للهواء بالمرور عبر تقوب القمع 
مباشرة بل عبر ورقه الترشیح فحسب ؛ يصب السائل تدریجیا فوق القمع بعد 
فتح صنیور الماء و التاکد من عمل المضخة » ویعصر الراسب على القمم بکیسه 
بسدادة ز جاجیه مستوية و عريضة»ء حتی توقف سفوط قطرات الرشاحة من القمع. 
وللحصول على بلورات جافة تماما يتم اللجوء احیانا إلى غسل الراسب بمذيب 
بارد درجة غلیانه منخفضة ؛ لاسیما إذا كان الراسب موجودا في محل درجة 


غليانه مرتفعة ۰ شريطة أن تکون انحلالية الراسب في المحل الماخوذ قليلة . 
تس : 


: 


i E 


رود سس 
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الشکل ۰-۲۱ ۱( 





يتم اللجو ء عادة إلى استعمال أقماع هیرش ( غوش أو شوت ) عند العمل 
التي يمكن أن تتلف ورقة الترشيخ . كما نستعمل أقماع هیرش الصغيرة الشکل 
٠١ - ۲ (‏ - € ) أو الأقصاع ذات المسمار الزجاجي من أجل ترشیح کمیات 
صعيرة الحجم من الر اسب كما في الشکل ( ۲ - ۱۰ - 8 1 


# - ه - التبريد : 
تتطلب بعض التفاعلات العضوية درجات حرارة أخفض من درجة 
حرارة الجو المحيط بالتجربة ۰ وللوصول إلى الدرجة المطلوبة » يلجأ إلى تبريد 

الوسط التفاعلي أو مزيج التفاعل . 

پستخدم الماء كعامل (كمادة) تبريد بصورة واسعة لأنه أحد المواد 
الرخيصة والمتوافرة » والتي تتمتع بسعة حرارية كبيرة ٠‏ ويستعمل مجروش 
الجليد الناعم مع قليل من الماء للحفاظ على درجة الصفر المئوي . 

وللحصول على درجات حرارة اخفض من الصفر المئوي » يستعمل 
مزيج التبريد المكون من ملح الطعام ومجروش الجليد الممزوجين جيدا . فمزيج 
مكون من جزء واحد من ملح الطعام مع ( ۳ ) أجزاء من الجليد يسمح لنا 
يتخفيض درجه الحرارة حتى (- ۱۸) درجة مئوية . 

وللحصول على درجات حرارة تتراوح ما بین(- ۶4۰) و (-۰۰ ) درجة 
متوية يجب مزج ( ۵ ) آجزاء من کلور الکالسیوم سداسي الماء 0301.60 
مع (؛ ) اجزاء من مجروش الجلید . وفي حال عدم توافر الجليد يلجأ إلى التبرید 
يمز ج بعض الاملاح مع الماء : 

فدرجات الحرارة الناتجة عن إذابة جزء من کلور الامونیوم 7111701 مع 
جزء من نترات الصودیوم 1138101 في جز ء من الماء تتراوح ما بين 


(-۱۰) و(-۱5) درجة مئوية . 


































بینما المزیج المکون من ( ۳ ) آجزاء من 711101 و(١٠‏ ) أجزاء من 
الماء » يسمح لنا بتخفیض در جات الحرارة حتی ( - ۱۵ ) درجة مئوية . 

والمزیج المکون من ( ۱۱ ) جزءآمن تیوکبریتیت الصودیوم البلورية 
511 ۳ و ( ۱۰ ) آجزاء من الماء یسمح لنا بتخفیض درجة الحرارة 
حتی (- ۸) درجة مئوية . 

والمزیج المکون من ( ۳ ) أجزاء من نترات الأمونيوم :۱11,160 
۳ 4 ) أجزاء من الماء یسمح لنا بتخفیض درجة الحرارة حتی | ۲ ) درجة 
منوية . 

ویستعمل في التبرید أيضا ثنائي أوكسيد الکربون الصلب ( الثلج الجاف ) 
عندما پر اد الحصول على درجات حرارة منخفضة تصل حتی ( - ۰ ) درجة 
منوية . ویمکن الحصول على درجات حرارة منخفضة جدا باستعمال مزیج من 
ثنائي أوكسيد الكربون الصلب والمذيبات العضوية . 

فمزیج مکون من تنائي أوكسيد الكربون الصلب والغول الايتلي » يسمح 
لنا بتخفیض درجة الحرارة حتی (-۷۲) درجة مثوية . 

بینما المزیج المکون من ثنائي آو کسید الکربون الصلب والایتر الايتلي أو 
الکلسور فورم أو الاسیتون » يسمح لنا بتخفیض درجة الحرارة حتى ( - ۷۲ ) 
درجة متوية . ویمکن أن نخفض درجة الحرارة حتی (- ۱۸۰ ) درجة مئوية 


باستخدام الاژوت السائل . 


1ح ٩‏ - التسنخین : 

تحدت معظم التفاعلات العضوية ببطء ‏ لذلك يلجأ إلى التسخين لتسریم 
الستفاعل العضوي وللحصول على مردود أعظمي . ویتم التسخين في المخابر 
الكيماوية بشکل مباشر أو غير مباشر. لإن اختیار طريقة التسخین یعتمد على 
درجة الحرارة المطلوبة وسرعة الوصول الیها » وعلى طبيعة المو اد المسختة . 


۳ 














-١-5- 5‏ التسخين المباشر : 
يستخدم في التسخين المباشر للاجهزة أو السوائل مصباح بنزن أو 
السخانات ١‏ تة 3 0 ف | 
ت الكهربائية › ويذدي ذلك إلى ارتفاع موضعي في الحرارة في المادة 
۳-۳ ویستحیل نتيجة لذلك ضبط حرارة ال لجملة تلقائیا . 
ضاقه لذلك يجب اه ن لا نسخن مزيجا سائلا سريع الاشتعال ؛ في كأس مفتوح ١‏ أن 
تلك يؤدي إلى اشتعال الأبخرة المنطلقة . 
استخدم في حال التسخين المباشر شبكة أميانت معدنية » تفصل بين الليب 
والجسم المراد تسخينه »مما يساعد على تنظيم عملية التسخين والسيطرة عليها 
8 یچنیا عندها اتباع ما يلي : ۱ 

۱ "۰ تجنب اللهب الشدید أو التسخين بلهب مضيء[ برتقالي اللون ) ؛ فهو 
لهب ضعيف يؤدي إلى طلي الشبكة المعدنية بالهباب ‏ فلو أردنا تخفیف شدة 
٠‏ الس ساي مع الغاز للاحتر حتراق » بل يكون ذلك بإنقاص 

ز الداخل 4 » فاللهب الازرق البنفسجي شو اللهب الاشد سخونة ؛ وهو المسمى 

لهب المؤكسد . 

۲ - إن اشد اجزاء اللهب حرارة هو الجزء الکائن فوق مخروط اللهب 
الازرق بعدة میلیمتر ات . 

2 7 تجنب حادثة فرط التسخين التي يمكن أن تخرب المركبات العضوية. 
تفتر لشکل ( ۲ -۱۱ ) مناطق توزع الحرارة في شعلة مصباح بنزن . 
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الشکل (۱۱-۲) 


۳۳ 





۲-۷-۲ - التسخین غير المباشر : 
يعد هذا النوع من التسخين بطیثا في الوصول إلى الدرجة المطلوبة 
۳ يتم في حمامات خاصه ‏ ويمكن بهذه الطريقة تدلیل بعص الصعوبات 
السابقة بالإضافة إلى تحقیق تسخین أكثر تجانسا ؛ و امكانية ضبط الحرارة 
شده الحمامات : 
١‏ - الحمام الهوائی : | 
يستعمل هذا الحمام في تسخين السوائل التي تغلي بدرجة حرارة أخفض 
ويمكن تحفيق مثل هذا الحمام بشكل بسيط . إذا ما وضعنا حوجلة التفاعل المراد 
تسخينها على إرتفاع بسيط عن شبكة الأميانت الموجودة فوق اللهب . أو كما هو 
مبیسن بالشكل (۲ -۱۲) يتألف الحمام الهوائي من کاس زجاجي أو أسطوانة 
زجاجية مقاومة للحرارة تستند على شبكة من الأسبستو س (الأميانت) ومغطاة 


بصفيحة آسیستو س اخری يخرقها ميزان حرارة و عنق الدورق المراد تسخینه . 


+ لوقل 





الشكل ( ۲ ۱۲ ) 
۲ - الحمام البخاري ( حمام ماري ) : 
يستعمل عادة من أجل لمواد سريعة التطایر والاشتعال . و یقوم بخار 
الماء بتسخين و عاء التفاعل . يمكن تحفیق التسخین بهده الوسيلة باستخدام مو لد 
السبخار كمافي الشکل ( 5 - ۸-۱1۲ ) ؛ حيث ينقل البخار لیلامس حوجلة 
المراد تسخینها في تماس مع الابخرة المنطلقة من حمام مائي كما في الشکل 
۱۱ 





١ 


۳ - الحمام المائي : 

وقي هة الما تجا جيذ للحا ور ب ا ماو ا 
ويسمح بالتسخین إلى درجات حرارة تتراوح مابين ۲۵ درجة مئوية و ۱۰۰ 
درجة مئوية مع إمكانية ضبط جید لدرجة حرارة الحمام بو اسطة ميزان حرارة 


یغمس في حوض الماء كما في الشکل ( ۲ - ۱6 ) . 


E." 
<< بسا‎ 


۳ تحص 





5 - الحمام الزیتی : 

پشیه الحمام الزيتي الحمام المائي » حیث یسمح لنا برفع درجات الحرارة حتى 
۰ درجة مئوية + ویوخذ من أجل ذلك الزیت أو البارافینات العلیا. ویفضل 
فستخدام هذا الحمام تحت مخلیات الهواء الجيدة ؛ وذلك لأنه يعطي دخانا مزعجا 
هلي نرجات اتح رارة المرفعة ٠‏ ويلوف الأوعية التسحنة بازيت »رطق 
الأكرولتين إذا کان الحمام سملو ءآ بالغليسيزين بوجود حمض الکبریت المركز 
كادي ذلك يتم اللجوء إلى استخدام زیت السيليكون : 

؟ - ۷ - خلط أو تحريك المواد المتفاعلة : 

يك اللجوء إلى الخلط اقی.حالات الجمل المتجاتسة وغیر المتجانمنة» افق 















حالة الجمل غير المتجانسة مثلا » نجد أنه عند مزج سائلین غير قابلین المزج 
فإن شفرات الخلاط يجب أن تمر عبر السطح الفاصل بين السائلين » بحيث يؤمن 
ذلك مزجا جيدا للمواد المتفاعلة . 
أما في حالة الجمل المتجانسة فقد نحتاج إلى مزج جيد لمواد التفاعل من 
اخ توزع سريع ومتجانس للمادة المضافة إلى وسط التفاعل في كافة أنحاء 
السائل ولكي نتجنب ارتفاعا موضعيا في التركيز أو في درجة الحرارة . 
يتم الخلط إما يدويا بالخض المستمر أو بالتحريك الالي » إذ إن التحريك الآلى 
يقصر زمن التفاعل » ويسهل مراقبة درجة الحرارة » ويزيد في المردود . 
قفر ك الأوعية المفتوحة كالدوارق والكؤوس بقضيب معدني أو 
زجاجي رأسه مزود بخلاط يديره محرك كهربائي صغير ؛ الشكل ( ۲ ١5-‏ ) . 





الشكل (؟ ١6-‏ ) 
وییین الشكل ( ۲ ۱۲ ) بعض الخلاطات المستخدمة في خلط المواد 


المتفاعلة وهي مصنوعة من مواد خاملة كيماويا مثل الزجاج والفولاذ غير القابل 
للصدا أو من التفلون ( متعدد فلور الاتيلين ) المادة اللدنة الخاملة کیماویا 
والعازلة كهربائيا . 





1 
۱ | | | 
۳ 9 ا 5 ۱ 
۱ ۱ 7 لا 5 ® ل 
زع 





آما إذا كان من الضروري عزل الجملة المحركة عن الجو كما هو مبين بالشکل 
(۱۲-۲) فیجب استعمال سدادات سائلة ( زتبقية أو عليسيرينية ) پخترقها قضیب 
التحريك المتصل بالمحرك الكهربائي . 





لته (۱۷۲-۲) 
يبين الشکل ( ۲ - ۱۸ ) بعض السدادات المستخدمة : 








اس 
تفس 








:: 2 (11۱۷۲ 


rin 





a دب‎ 


الشكل (۱۸-۲) 
وتستخدم الخلاطات المغناطيسية في عمليات الهدرجة و عند العمل تحت 
تفريع عال وغير ذلك من الحالات وخاصه تلك التي تستخدم فيها كميات ضئيلة 
من الکواشف ٠»‏ في هذه الحالة تستعمل حوجلات مسطحة القعر كوعاء تفاعل كما 
في الشكل ( ١۹-۲‏ ) . 
تالف هذه الخلاطات من قضيب مغناطيسي صغیر مغلف بغلاف من 
التفلون أو موضوع في آنبوب من البيريكس يوضع في السائل المراد تحریکه 
ويتم تولید حقل کهرمغناطيسي بواسطة محرك كهربائي موجود تحت الوعاء 
الحامل للسائل ویتحرك عندها هذا المغناطیس ویخلط السائل . 




























وتوضم أيضا تحت الو عاء الحامل للسائل صفيحة مشعه لتسخینه اذ دعت 





| رز 


NOE,‏ 509 ا 


rem 





بلاط ات اا 


* پات ااا ا عي 


الشکل (۱۹-۲) 





۳ 


MO ۲ ١١ 






















[ الفصل الثالث 
الثوابت الفيزيائية للمركبات العضوية 


تعد درجة الانضهار ودرجة الغليان والكثافة وقرينة الانكسار من آهم 

اتثوايت الفيزيائية ٠‏ وذلك لتحديد طبيعة المادة العضوية وتمييزها هن غيرها من 

۱ المواد والتأكد من نقاوتها ‏ إذ نستطيع القول إن المركب العضوي المدروس هو 
مركب نقي فقط اذا لم تتبدل ثوابته أو صفاته الفيزيانية » وقد تم تخصیص هذا 


۱ لقصل من أجل تحدید بعض الخواص الفيزيائية للمرکبات العضوية . 


۱-۴- تحدید درجه الانصهار : 
تتوضع عادة جزیئات الجسم الصلب البلوري حسب توزیع منتظم یسمی 

بالشبكة البلورية . و عندما نسخن الجسم الصلب ‏ تمتص الجزینات الطاقة 
الحرارية مما يژدي إلى تصدع الشبكة البلورية نتيجة لحركة الجزینات وتباعدها 
تیدا البلورات بالانصهار . و تبقی درجة حرارة الانصهار ثابتة لا تتغير طالما 
لاتصهار لم ينته بعد لان الطاقة الحرارية الممتصة تصرف على تحطیم الشبكة 
لجلورية . 
يمكن تعریف درجة الانصهار لمرکب ما : بانها تلك الدرجة من الحرارة 
التي عندها يوجد الطور الصلب للمادة في حالة توازن مع الطور السائل لها تحت 
الضغط الجوي النظامي . 

كما ویعرف مجال درجة الاتصهار : بالمجال الكائن بين الدرجة التي تیذا 
عندها المادة بالتمیم » والدرجة التي تصبح عندها المادة تامة السيولة ؛ وهذا 
لمجال يساوي أو يقل عادة عن نصف درجة مثوية بالنسبة للمواد المتناهية في 
التقاوة. أما بالنسبة للمواد النقية تجاریا فیتراوح مجال درجات انصهارها بين 








در جة 






للعتوية الواحدة والدرحتين . غير أو وجود بعض الشو آثب في المر کپ العضو ي 


۳۹ 




















يؤدي إلى جعل هذا المجال كبيرا » لذلك يجب أن يكو إن المرکب المراد تحدید 


درجة انصهاره نقيا . وتستخدم أحيانا درجة الانصهار لمطابقة مادتين لهما 
درجات انصهار متماثلة حيث نخلط قلیلا من المادتين إحداهما بالأخرى , ونقيس 
درجة انصهار هذا الخلیط ‏ فإذا بقيت درجة الاتصهار تابته ؛ يمكن القول عند 
أن المادتین متطابقتان ؛ وإذا لاحظنا انخفاضا في 


الدرجة فهذا يعني أن المادتین 
مختلفتان . 


بو جد طرائق عديدة لفياس در جات الانصهار ولكن أبسطها شی : 
طر یقه الأنبوب الشعري : 


تعد هذه الطريقة من أسهل الطرق المستخدمة في تحدید درجة الاقصهار 
تكد لك ,| ۳ هو اسا ۳ العادة ال اد قا ۵ لد ۱ 
و لا تحتاج الا الى تک وه میلیغر امات هن المادة لمراد فياس كز كك اتصهار ها. 


يؤخذ آنبوب شعري طوله ٦‏ - ۸ سم وقطره من ۸ - ١‏ ملم ۰ ثم یغلق من 
خفن ى نهايتيه عن طريق تعریضه إلى اللهب المباشر . تدخل کمية قليلة من المادة 
الصلبة الجافة المسحوقة جیدا في الأنبوب الشعري عبر نهايته المفتوحة بطريقة 
الغمس ۰ حتی تشغل ارتفاع ۲ - ۳ ملم في الأنبوب الشعري . یطرق الأنبوب 
من نهايته المغلقة على الطاولة » كي تسقط بلورات المادة إلى قعر الأنبوب 
وتتراص . ویمکن تحقیق تراص أفضل باسقاط الاثبوب الشعري شاقولياً وقعره 
إلى الاسفل عبر آنبوب زجاجي طوله ۰ - ٩۰‏ سم وقطره ۱۰ ملم عدة مرات , 

بثبت الاثبو ب الشعري الحاوي على المادة العضوية الصلبة على ميزان 
حرارة بواسطة حلقة مطاطية : بحيث يصبح الجز ء الحاوي للمادة في مستو ی 
استودع لزثقی لميزان الحرارة ۰ كنا هو موضح بسكل ۲ - ۱ )۰ 

یدخل ميزان الحرارة مع الأنبوب الشعري الملاصق له في کاس يحتوي 

على سائل تسخين (زیت البارافین أو لغلیسیرین أو حمض الکبریت المرکز م 
الحذر الشديد أثناء استخدامه ) ۰ ويغمس لمستودع الزئيقي. على بعد كاف من 
قعر الحمام المستخدم لتجنب التسخين الموضعي . 





الشکل ( ۳ - ۲ ) 


كاحي للحصول على تجانس في الحرارة في جمیع نقاط السائل » و عند 
۲ فب من در جه الاتصهار ؛ يبدأ بالتسخين البطيء بحیث ترتفم حرارة الحمام 


> 3 كنا نجهل درجة الاتصهار التفريبية للسادة المطلوب قياس درجة انصهار ها 
29 اللجوء بداية عندنذ إلى تحدیدها بشکل تقريبي بالتسخین السریع > ثم تکرر 
ية على عينة أخرى من المادة للتحدید الدقیق لدرجة الاتصهار . 

























الفقيقة لتغیرات التي تتم داخل الأنبوب الشعري لضبط اللحظة ال ي تبدأ فیها 


المادة الصلية بالتميع حیث تسجل در رجة الحرار 
الانصهار i‏ اي عندهما تصیح المادة 
ويجب أن لا يتجاوز 
و گلما گان | التسخیرن 


5 ؛ ثم يعمل عل ی ملاحظة نهابة 
تامة السيولة ) وتسجل درجة الحرارة أيضأ 
با ع المتناهية النقاوة . 
لنسخين بطینا عند الاقتراب من د درجة ١‏ 
إلى درجة الاتصهار بحوالي ۱5 درجة مئوية ) 
واب میم هرن و ٠‏ والجدول (۱-۳) 
لبعض المر کبات العضوية . 

التاق یبآ تیا 

۱ - حد 


كانت میات اعات کر :د 
يبين درجات ۳ 


ذز جات الاتصهار ومجالات الاتصهار لبعض المركبات المعطاء 4 


١‏ امز ج 0 البولة وحمض السيناميك و 


حدد درجة ومجال انصهار ف 
٣‏ قن 


فس درجة انصهار الجب. م المجهول المعطی لك بواسطة الانبوب الشعري . 
۶ - اکتب تقريرا یتضمن اسمك ورقم المجهول السعطی و 
بالإضافة إلى درجة ومجال انصهار مز 


درجة انصهاره 
المو اد والأدوات ۱ للاز مه : 
بولة ‏ اسبرین س حمض السيناميك - حمض البتزوئيك ‏ النفتالین - 


٩. ۱ ۷ - 3 1 ۱۳ / 9 ۳۹ ١ ۳‏ م 
ابيب شعرية ‏ حمام غليسيريني - محرك - ميزان حرارة حلفه مطاطية . 











کا اا اا 


۱ 
5 





8 الجدول (۱۲) 





۲۳۹ 
حمض 0 - نترو 
١5‏ ۱ 
| | الغلوكوز ظ 


٣ 


۱۹ 
۱ البنز أنيليد 
۱ ۳۹ | البنز أنيليد . 
۱ لانتراسين | 


ا 
115 | 1 لين 
| اليو دوفورم 1 ۱ 


اال اة 
۱ س ۱ عدم 
۳ حمصلی : 
9 ملاحظة : الأسبرين شو اسیتیل 

























۳ مب ۲ - تحدید درجه الغلیان : 


عدت جه غین سال ریا + يايد ورجه تیر وی قن يوون ی 
ضغط بخار السائل مساوياً للضغط الخارجي المطبق عليه : ويمكن فهم هذه 
العلاقة بين درجة الغليان والضغط الخارجي المطيق بمقدار تحرر الجزيئات من 
على سطع الئل واد ترجه الحرارة ارول ما درک للجرينات ووی 
بذلك تحولها من الحالة السائلة إلى الحالة الغازية . لذلك عند كتابة درجة الغليان 
يجب وضع الضغط الذي قیست عنده هذه الدر 
بجانب درجة الغليان » فان هذا 


الذي يساوي 


جة ۰ وقي حال عدم كتابة الضغط 
يعني بانها قیست تحت الضغط الجوي النظامي 
١‏ هم زئبقي.) . 

يؤدي و جود آثار یله 


من الشوائب إلى تأثير ضبعيف على درجة 
الغليان بالمقارنة مع التأثير الكبير 


الذي سيظهر على درجة الانصهار فيما لو 
وجدت منت هذه الكتية من لقو لقب ۾ مما ودل چ دز لا يمكن استخدام درجة 
غليان سائل ما کدلیل على درجة نقاوته ؛ كما هي 

تتعلق درجة غليان مركب ما بحجم 
المتبادلة بين الجزيئات › 
(012- 4) بنحو ۷۰ - 


وأحذة . 


جزيئاته ودرجة تفرعها وبالأفعال 
فمئلا تزداد درجة غليان السلاسل البار افينية النظامية 

۰ درجة مئوية لدی إطالة السلسلة الفحمية بذرة کرپوه 
أما الجزيئات لفحمية المتفرعة فلها درجة غليان أخفض مره 
المتفرعة > والتي تحتوي على العدد نفسه من ذرات الكربون 
المستخدمة في قياس درجة الغليان نذكر : 


أفرانها غير 


٠‏ ومن الطرائق 


أولا : قياس درجة حرارة البخار في حالة التوازن : 
يوضع في أنيوب اختبار ۲ - ۳ مل من المادة المراد قياس در 
مع عدة قطع ز جاجية حصعیر 5 تلعب دور منظمات غلبا: 


لیا * ثم يغلق بسدادة 
مروضة الجانب لجنل ضفط أبخرة السائل متساویة مع الشفظ الخارجی ۱ 


حة غليا نها 


+ 
& 





وتزود السدادة بمیزان حرارة ثقع نهایته السفلی على بعد »,۰ سم فوق سطح 
لسائل كما في الشکل ( ۳-۳ ) . 

يمسك الأنبوب بملقط الخشب ؛ ویسخن على لهب ضعیف حتی يبدأ 
السائل بالغلیان ۰ ولذا كان السائل سریع التطایر » یفضل أن يتم تسخین الأنبوب 
في حمام مائي ۰ وبعدها ينظم اللهب أو تنظم المسافة الكائنة بين الأنبوب و اللهب 
بحیث تغمر أبخرة السائل المستودع الزئبقي لمیزان الحرارة » ویستقر على وضع 
معين عندما تغمر الأبخرة المتصاعدة مستودعه الزئيقي : وتگون درجه الحرارة 
لمقروء: على ميزان الحرارة هي الارجة المطلوبة بتقريب درجة و احدة تقریبا . 


۲ 





١ 
) ۲ - ۳ ( الشكل‎ 


تاتيا : تحدید درجة الغليان بواسطه الأنبوب الشعري : 

یتح اللجوء الى هذه الطريقة عندما لا تتوفر کمیات كبيرة من المادة 
لعضوية السائلة . يوضع في أنبوب اختبار ضغير ورفیع كمية من السائل المراد 
تحديد درجة غليانه ثم يوضع فيه أنبوب شعري مغلق بحیث تکون نهایته 
المفتوحة إلى الأسفل » يثبت الأنبوب الحاوي على الأنبوب الشعري إلى ميزان 
حرارة بواسطة حلقة مطاطية ثم تؤخذ هذه الجملة وتثبت في الحمام المناسب .كما 
قو مو ضح بالشكل (۳-؟). 


ویالتسخین سوف ترتفع درجة الحرارة و عند اقترابها من درجه الغلیان تبدا 
























الفقاعات الهو ائية بالاتطلاق من الأنبوب الشعري ‏ يستمر بالتسخین حتی يبدا 
السائل في آنبوب الاختبار بالغلیان بلطف » عندئذ پوقف التسخين مع ملاحظة 
درجة الحرارة في اللحظة التي پرتفع فيها السائل في الانبوب الشعري . 

تشیر هذه الدرجة إلى درجة غلیان المادة السائلة . ویبین الجدول (۲-۳) درجات 


الغلیان و الكثافة لبعض المو اد العضویه . 


از سول ۱ ۱ 
ات | | 
|| بل 1 ۱ 
أ الا ۱ 
حي 3 1 > ا 55 
تیا * انم ۱ ۱ ۱ 
س ۲ أ | ۷ 
| | كم کف ۰۵ ۱ 
۱ د ۱ اج م 
| یط اب 1 
٩‏ | 


اشکل ( ۳ - 4 ) 


الأعمال المطلوبة في الجلسه : 

۱- اتبع الطريقتين السابقتين في قياس درجة غليان بعض المواد السائلة 
المذكورة في الجدول (۲-۳) وقارنها بدرجة الغليان النظرية . 

۲- قس در جه غليان المادة السائلة المجهولة المعطاة لك بکلتا الطريقتين. 


المو اد و الادوات اللازمه : 
عق | ١‏ *: 3 - ۲ ا ۳ سه 2 
ایتانول . رباعي كلور الکربون - الاسیتون - التولوین - کلوروفورم - حمام 


مطاطبة سداده ٩‏ فلينية 












الجدول (۲-۳) 


الفصل الر ابع 


۱-۶- البلورة و اعادة البلورة : 

تعرف البلورة بأنها عملية فصل جسم صلب بشکل بلوري من محلوله 
العتجانس في المذیب . آما اعادة البلورة فهي آذابة البلورات الناتجة عن عملية 
لو رة في مذیب مناسب ثم اعادة تشکیلها للحصول علیها بحالة أعلی نقاوة . 

وتعد البلورة و اعادة البلورة من الطرق الهامة في مجال تنقية المرکبات 
العضوية الصلبة من الشو اب ؛ حیث نضطر إلى اعادة بلورة المرکب المصطنع 
ريما آکثر من مرة للحصول على النقاوة المطلوبة . تعتمد هذه الطريقة على إذابة 
آمادة المراد إعادة بلورئها ( تنقيتها ) في المذیب المناسب مع التسخين ؛ ثم 
7 شيج المحلول الساخن لفصل الشوائب العالقه وترکه یبرد » وعادة يتم التسخین 
في حمام مائي لأن أغلب المذيبات العضوية المستخدمة لاعادة البلورة سريعة 
اتال . 
سيا البلورة : 

تعتمد البلورة على وجود اختلاف كبير بين انحلالية المادة على البارد 
| فحلالیتها على الساخن . فاذا ما حضرنا محلولا مشبعا على الساخن للمادة ۸ 
العشوية بشائبة من المادة 8 ( یمکن أن تصل الشائبة 8 إلى بضع أجزاء مئوية 
عن المادة A‏ ) »> وتركنا المحلول المشبع الساخن يبرد ۰ فإنه يصبح محلولا فوق 
شيع بالمادة فاو جات الحرارة الأدنى ؛ ولكنه لا يكون فوق مشبع بالمادة 
8 لان تركيزها منخفض )۰ وفي أثناء عملية التبريد للمحلول الساخن تتشكل 
سراکز تبلور » ويكون احتمال تشكلها من المادة ۸ ( الرئيسة ) أكبر من احتمال 
ككلها من الماد: 13 في معظم الأحيان ؛ وبعد تشكل مراكز التبلور تجري عملية 
البلورة بسرعة كبيرة ؛ وتترسب بلورات من المادة ۸ ويغدو المحلول ممددا 
بقسبة لكل من المادتین ۸ و 8 : بینما تكون البلورات قد اغتنت أكثر بالمادة ۸ 


سكن أن تكون نقية : اذا كانت شروط البلورة لا تسمح بتشكل مراكز تبلور من 
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الشائبة 8 . وبالرغم من ذلك فقلما تخلو من شالبة ولو صغيرة من 8 ۰ كأن تمتز 
على سطحها بعض جزیئات الشائبة 8 » وقی حالات کثيرة یتطلب الامر اعادة 
بلورة المادة ۸ الناتجة عن البلورة الاولی للحصول على نقاوة أعلى ؛ وبعد 
ترشیح البلورات تنفصل بلورات المادة ۸ » وتبقی المادة 13 في المحلول الم 
( الرشاحة ) . 

من الملاحظ أن نجاح عملية البلورة ؛ يتوقف بشکل أساسي على اختیار 
المذيب المناسب . ویشکل عام يجب أن یتمتع المذیب المناسب ببعض الصفات 
الخاصة و آهمها : 
۱. أن یک ون هناك فرق ملحوظ في قدرة اذابته للمرکب المطلوب تنقیته في 
درجات الحرارة المنخفضة و المرتفعة . 
۲ أن يتمتع بقابلية إذابة مرتفعة نسبیا أو منخفضة جدا للشوائب » التي ترافق 
المر کب المطلوب تنقيته . 
۳ أن یکون خاملا کیمنائیا بالتسبة للماده المتحلة . 
> أن يكون طیارا بشکل كاف كي نستطیع فصله بالتبخیر . 
۵ أن يعطي بلورات جيدة التشکیل للمرکب الثقي . 

يبين الجدول (-۱) بعض الخواص الفيزيائية للمذیبات العضوية 


المستخدمة في عملیات البلورة و اعادة البلورة . 


Pf 


يتم اللجوء في أغلب الاحیان إلى استخدام أزواج من المذيبات لإعادة 
اليلو زه ۽ بحيث تنحل المادة باحداهما يصورة جيدة وفي المذيب الا خر لا تتحل أو 
مس إن ل ۳ 2 ا ف صي 5 و 0 7 
نتو انحاد لیتها سس اك و عاده سدع ازواج المدیبات الثالية : 


( الغول الايتلي- الماء) ‏ ( بنزن - ايتر بترول) - ( آسیتون- ایثر بترول) _ 
( بنزن - غول ) - ( آسیتون - غول ) - ( الایتر - الکلوروفورم ) - 
( الهکسان - الإيتر ) ... الخ . 








الشائبة 8 . وبالرغم من ذلك فقلما تخلو من شالبة ولو صغيرة من 8 ۰ كأن تمتز 
على سطحها بعض جزیئات الشائبة 8 » وقی حالات کثيرة یتطلب الامر اعادة 
بلورة المادة ۸ الناتجة عن البلورة الاولی للحصول على نقاوة أعلى ؛ وبعد 
ترشیح البلورات تنفصل بلورات المادة ۸ » وتبقی المادة 13 في المحلول الم 
( الرشاحة ) . 

من الملاحظ أن نجاح عملية البلورة ؛ يتوقف بشکل أساسي على اختیار 
المذيب المناسب . ویشکل عام يجب أن یتمتع المذیب المناسب ببعض الصفات 
الخاصة و آهمها : 
۱. أن یک ون هناك فرق ملحوظ في قدرة اذابته للمرکب المطلوب تنقیته في 
درجات الحرارة المنخفضة و المرتفعة . 
۲ أن يتمتع بقابلية إذابة مرتفعة نسبیا أو منخفضة جدا للشوائب » التي ترافق 
المر کب المطلوب تنقيته . 
۳ أن یکون خاملا کیمنائیا بالتسبة للماده المتحلة . 
> أن يكون طیارا بشکل كاف كي نستطیع فصله بالتبخیر . 
۵ أن يعطي بلورات جيدة التشکیل للمرکب الثقي . 

يبين الجدول (-۱) بعض الخواص الفيزيائية للمذیبات العضوية 


المستخدمة في عملیات البلورة و اعادة البلورة . 


Pf 


يتم اللجوء في أغلب الاحیان إلى استخدام أزواج من المذيبات لإعادة 
اليلو زه ۽ بحيث تنحل المادة باحداهما يصورة جيدة وفي المذيب الا خر لا تتحل أو 
مس إن ل ۳ 2 ا ف صي 5 و 0 7 
نتو انحاد لیتها سس اك و عاده سدع ازواج المدیبات الثالية : 


( الغول الايتلي- الماء) ‏ ( بنزن - ايتر بترول) - ( آسیتون- ایثر بترول) _ 
( بنزن - غول ) - ( آسیتون - غول ) - ( الایتر - الکلوروفورم ) - 
( الهکسان - الإيتر ) ... الخ . 





)١-4( الجدول‎ 





| يتر البترول ۱ 
اة CH;-CO-CH;‏ 

| الايتر ليتلي 0يز (CH;‏ 

| البتزن بااین 
ات عون باقن 
الكربون 

گکنوروفورم بلقت 

|الغول الميتلي CH;OH‏ 

ظ | الغول الايتلي ا ۱ 
| اء ۳۹9 


ويسترشد عند اختيار المذيب المناسب عادة بالقاعدة القديمة القائلة بأن 
([ الشبيه ينحل بالشبيه )) ۰ إن ذوبان المركبات القطبية يعتبر عادة كبيراً في 
لاد القاعة استتتا مات كتير و 0 

بعد ترشيح المحلول الساخن لفصل الشوائب الميكانيكية أو الصعبة 
#تحلال عن المحلول » تبرد الرشاحة اما في حمام ثلجي مائي » أو توضع في 


تاه . 


سیر 





































في حال تأخر ظهور البلورات في المحلول ۰ تلجا إلى رمي بلورة نقية 
من المادة المراد بلورتها في المحلول أو نحك جدران الوعاء الزجاجي بواسطة 
قضیب من الزچاج . 
الأعمال المطلوبة في الجلسة : 
س دراسة قابلية ذوبان بعض المواد الصلبة واختيار المذيب المناسب : 
خذ أربعة أنابيب اختبار دضع في كل منها ( ۲ ) مل من المذيبات التالية : 
- اسیتون - غول ايتلي " بنزن ) ؛ ثم أضف إلى كل أنبوب ( ه, 
من المادة الصلبة المراد دراسة قابلية ذوبائها في المحلات . 
حرك هذه الأنابيب بالخض أو بالقضيب 
بدرجة حرارة المخبر . ماذا تلاحظ + 
إذا انحلت المادة في المذيب بالتحريك فقط وعلى 
متاسب لإعادة البلورة . 


(ماء )غ 


الزجاجي محاولا إذابة محتویاتها 


البارد كان هذا المذيب غير 


تم سخن الأنابيب التي لم تتحل فيها المادة في حماء 
ماني حستی انحلال المادة . بعد ذلك برد الأنابيب إلى درجة حرارة الغرفة أو 
بوضعها في حمام ثلجي › لاحظ ظهور بلورات + وكميتها بالنسبة للمادة الأصلية. 
ويجب أن يعطي المذیب المناسپ أكبر كمية ممکنة من المادة المر اد تنقيتهاءو يمكن 
أن تعاد التجربة أكثر .من مرة حتی الوصول إلى اند 


کرر هذه العملية من أجل المواد الصلبة الثالية : الاسبرین - حمض 
البنزون يك - الاسیت أميد ‏ النفتالين - السکروز وسجل النتانج في الجدول 


التالي 






















۱ - تنقية مادة صلبة باعادة البلورة : 

تذاب المادة الصلبة باقل كمية ممكنة من المذیب المناسب و الساخن حتی 
تمام الذوبان ؛ ثم يرشح الناتج وهو ساخن للتخلص من الشو الب الميكانيكية أو 
غير الذوابة ؛ وبعدها تترك الرشاحة لتبرد » كي تتم عملية البلورة » ویفضل 
التبريد البطیء ‏ لأنه يؤدي إلى تکوین بلورات جيدة » ویضاف عادة للمحلول 
المشبع بلورة من المادة کنو اة للتبلور بغية تسریع عملية التبلور » ويكفي في 
يبعضن الأحيان حك جذدان الکاس الداخلي يقصضبيب زجاجي ؛ لتحرير بعص 
البلورات المتشكلة والملتصقة على الجدار » كي تعمل كنواة للتبلور . 


: تنقية حمض الساليسيليك بإعادة البلورة‎ ١ 

يذاب ( ۵ ) غ من حمض الساليسيليك المشوب في ( ۰۰ ) مل من الماء 
المقطر ويسخن حتى تمام الذوبان » يرشح بعد ذلك مباشرة وعلى الساخن لفصس 
الشوائب الميكانيكية أو غير الذوابة . تترك الرشاحة لتبرد في حمام ثلجي - ماني 
فنلاحظ تشكل بلورات من حمض الساليسيليك » وعندما ينتهي التبلور 'نفصل 
البلورات بالترشيح على قمع بوخنر وتغسل على قمع الترشيح ثلاث مرات كل 
مرة ب ( ٠١‏ )مل من الماء المقطر » وذلك لطرد الشوائب الذوابة المتبقية ٠‏ ثم 
تجفف البلورات الناتجة » وتوزن بدقة ونحسب مردود البلورة بالشكل التالي : 
المردود > ( وزن المادة الناتجة × ٠٠١‏ ) + وزن المادة الداخلة . 

و نتاگد من نقاوة المادة المتبلورة بتعيين درجة الاتصهار البالغة ۱۵۰ م . 

ملاحظة : في حال تأخر البلورة تلقى بعض البلورات في المحلول المشبع ١‏ 
لتحريض عملية البلورة . 


۲ س تنقية حمض البنزوئيك باعادة البلورة : 
المقطر ويسخن حتى تمام الذوبان ٠‏ ويفضل استعمال الحمام الماتي في التسخين 


2۳ 












یرشح بعد ذلك على قمع ترشیح لفصل الشوائب الميكانيكية أوغير الذوابة » ثم 
د تترك الرشاحة لتبرد بواسطة حمام جليدي أو بصب الساء البارد علی السطح 
الخارجي للکأس الز جاجي فتتشكل بلورات حمض البنزو تيك » تفصل البلور ات 
المتشكلة بالترشیح على قمع بوخنر» وتغسل وهي على قمع الترشیح بقلیل من 
الماء البارد للتخلص من الشوائب الذوابة المتبفية ۰ ثم تجفف البلورات الناتجة 
وتوزن بدقة ۰ ویحسب المردود ودرجة الانصهار والبالغة ۱۲۲ درجة مئوية . 
واذا كان المطلوب شو الحصول على بلورات ذات درجة عالية من النقاوة او خلا 
اعادة البلورة مرة ثأنية . 


المواد والأدوات اللازمة : 

أنابييب اختبار ‏ قمع بوخنر ‏ حوض زجاجي ‏ قمع ترشيح ‏ کاس 
زجاجي - قضيب زجاجي - آسبرین - السكروز ‏ حمض البنزوئيك ‏ حمض 
الساليسيليك ‏ آسیتون - بنزن ‏ غول ايتلي - ورق ترشيح . 


۲-6 - الابانة والاستخلاص : 
8 ۱+۷ - الابانة : 

تصرف بانها عملية فصل جسمين سائلین غير قابلین للمزج بعضهما 
عي بعض باس تخدام قمع الفصل ۰ أو عملية فصل جملة غير متجانسة مكونة من 
جسم صلب وسائل آحدهما عن الاخر ۰ دون اللجوء إلى الترشیح . و لاجراء 
ذلك يصب مزیح السانلین في قمع الفصل ویترك ليرقد » وبعد تشکیل طبقتين 
واضحتین ترفع سدادة القمع ؛ لأننا إذا ترکناها فاما أن يقف هبوط السائل بسبب 
انخفاض الضفط ‏ أو تدخل فقاعات من الهواء من خلال الصنبور عند السیلان 
فتصعد من خلال السائل لتخلط السائلین من جديد . یفتح الصنبور ویجمم السائل 
الاکثر كثافة ( الأثقل في الاسفل ) في وعاء مخصص له ؛ ویغلق الصنبور عندما 
يبلغ سطح الفصل بين السائلین إلى سطح الفتحة العلوية من الصنبور » ثم يفت 


2: 











الصنبور لامرار السطح الفاصل الذي هو خليط من السائلين » ویغلق الصنبور 
من جدید عندما يبلغ سطح الفصل بين السائلین إلى سطح الفتحة السفلية من 
الصنبور » بعدها يفتح الصنبور ویجمع السائل الثاني الأقل كثافة ( الأخف ) في 
وعاء آخر ؛ أو أن پرفع قمع الفصل عن حامله » ونصب من فتحته العلوية 
السائل الاقل كثافة . 

يبين الشكل )8-١-54(‏ ايانة صلب - سائل ٠‏ بينما يظهر الشکل (۱-4- 8 ) 
باق سائل - سائل . 





)١-84( الشكل‎ 

۲-۲-6 - الاستخلاضص : 

الاستخلاص: هو عملية فصل جسمين محلولين في مذيب ما أحدهما عن الآخر 
يالاستفادة من اختلاف توزعهما ما بين المحلول ومذيب أخر(يدعى بالمستخلص) 
لا يقبل المزج مع المحلول . 
يوضع في قمع الفصل السائل المراد استخلاصه على أن لا يزيد حجمه على 
تصف حجم القمع » ثم يضاف المذيب (المستخلص) » يسد بعدها القمع جيدا 
ويخض ببطء مع فتح صنبور القمع من وقت لاخر بعد توجیه فتحة الصنبور 
للأعلى » تستمر هذه العملية حتی بلو غ التوازن ( ما بين الضغط الموجود داخل 
ققمع والضغط الخارجي ) » كما هو موضح في الشکل (۲-4- ۸ ) . 






























و ام تین ۱ ا لبقة ال 
مین بالشکل (4 -8-0 ) . 
ا یی ور بت 
0 نم يجمع لمحلول العضوي في ارلينة إلبه مادة مجففة 
5 الكل + 531 ۳۹ ۱ ۱ ۱ 5 أ 
زاجے لتجفيف) حتى یجف المذيب. بجر واا 0 المحلو[ 0 
عادية ويقطر المحل الى 5 e‏ 
د سوي + ولك لفضله عن انیم ی یه دی 
9 3 5 چ 2ه | ۱ 
لقي یمکن ان تعاد پلورتها إذا كانت الماده ضارة , 1 اد 
سیخ > * او ننفى بطريقة التقطیر اذا 


* ویتز تک ۱ نیج لبرقد ٠‏ وعند تشکل طبقتین ۱ 


بفتح لصنبور بعد رقع السدادة كما هو 


أ و يضاف 


ورقة ترشیم 


الشكل (:-۲) 
۳ وسن المعروف بان أغلب المو اد العضوية 
لعضوية ب الریتر والبنزن وخلات الإيتل 
وبعضصها اقل من الماء مثل ثنائي 
الكربون وتنائي كبريت الكربون . 
ويعتبر الإيتر الإيتلي من أهم ١ا‏ 


لمر کیات ۱ ر ا آل اع a‏ 
9 ۱ ۱ : لعضوية الشائعة الاستعما ْش 
ستخلاص من الطور الماني وذلك لاله : ان 


تتحل بشکل جيد فى المحلات 
ایتر الى 85 
ولیتر الیترول * وهي اخف من الماء 


۱ از 5 
كلور لمیتان والکلوروفورم ورباعي کلور 
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١‏ - پذیب آغلب المرکبات العضوية و لا يذيب معظم الاملاح المعدنية للحموض 
الكربوكسيلية و للامینات » وذلك لانها نتشرد کالمرکبات اللاعضوية . 
۲ - خامل کیماویا فهو لایثفاعل مع المرکیات المستخلصة . 
۴ - درجة غليانه منخفضة ۲۵ درجة مئوية . 
؟ - من الممکن فصله عن المرکب المستخلص بالتقطیر دون التعرض إلى 
تفكك هذا المر کب ؛ ولکن يجب الحذر الشدید عند استعماله ؛ و ذلك لقابلیته 
الكبيرة للاشتعال . 
مبدأ الاستخلاص وعامل التوزع : 
يعتبر المذيب ۸ أفضل من المذيب 8 الذي لا يقبل الامتزاج بالمذيب ۸ 
3 ما خضضتا محلول جسم ما في المذيب 8 بعد خلطه مع حجم مساو من 
المذيب ۸ انتقل أكبر قسم من الجسم المنحل إلى المذيب ۸ . 
حساب عامل التوزع : 
لنفرض أن اع × من مادة ما مذابة في اص ۷ من المذيب ۸ ٠‏ و أننا 


ترید استخلاص ما انحل من هذه المادة بواسطة 101 با من المذیب 13 . یبقی في 


هذه الحالة +ع ,26 من المادة مذابا في المذيب ۸ وینتقل بالتالي اع ( ,26- × ) من 


المادة إلى المذیب 8 . يمكن حساب عامل الئوز ع بالعلاقة : 


حيث أن : 
© : تركيز الجسم المنحل في المذيب ۸ 
© : تركيز الجسم المنحل في المذيب 8 
لدی توازن الجملة يكون لدينا : ۷ ,22 0 و G=(X-X)/L‏ 
وبالتعويض في علاقه الثابت >1 نجد : 
00 0 ا 
CFF‏ رال و 


بات 




























و بحساب × من هذه العلاقة نجد : 
۴ 
بسسست و 
را + ۰۲ 
وهي العلاقة الناظمة للاستخلاص . وتعطي هذه العلاقة كمية المادة المتبقية في 
المذیب ى بعد عملية استخلاص و احدة . 


X= 


فلو أردنا استخلاص هذا المحلول الناتج بحجم آخر هو أيضا ۱۱ رآ من 
المذیب 8 لبقي لدینا كمية من المادة في المذيب A‏ هي اع د× وانتقل اع( ۸-5 ) 
من المادة إلى المذیب 8 ۰ وبتطبیق علاقة معامل التوز ع على العملية الثانية 
۷ / ۸3 
با JF‏ 22 ۱ ) 
K.V‏ 


رد 


2۱ جر 3 
K.V+L‏ 
المادة المذابة في المذيب الأصلي ۸ بعد عمليتي استخلاص منتالیتین أجريتا عليه 


كل منهما بواسطة حجم 1.111 من المذيب الثاني 8 تساوي : 


7 RF 
رلا‎ = ×| u 
KF FA 
اذا افترضنا آننا أجرينا 1 عملية استخلاص على المحلول الأول 4 وفي كل مرة‎ 
استخدمنا ا" ,] من المذيب الثاني 8 ۰ فإنه سيبقى لدينا ,× من المادة المذابة في‎ 
: المذيب ۸«تعطی بالعلاهة‎ 





RET 
X, = ×| 
۰۲ + 
من البديهي أن تلاحظ أن × <... < 262 < ,26 وبالتالي نستنتج ۰ أنه لو‎ 
أجرينا عملية الاستخلاص بواسطة المذيب الثاني 8 على دقعات صغيرة أفضل‎ 
من إجراء هذه العملية بواسطة المذيب الثاني 8 دفعة واحدة . لأنه في كل دفعة‎ 
ينتقل من المادة المراد استخلاصها كمية معينة حتى بلوغ التوازن . تستخدم عادة‎ 
. ۸ كمية من المذیب الثاني 8 تعادل تقريبا ثلث حجم المذیب الأول‎ 
: الاستخلاص المستمر للسوائل بالمحلات‎ ١ 
عندما يكون معامل التوزع بين الماء والمذيب العضوي صفغیرا  فإن هذا‎ 
يعني أن المرکب العضوي اکثر ذويانا في الماء منه في المذیب العضوي::‎ 
وبالتالي فان عملية الاستخلاص في هذه الحاله تستلزم کمیات كبيرة من المذیب‎ 
ولتجنب ذلك تستعمل أجهزة استخلاص مستمرة ؛ وعندها لا نحتاج الا إلى‎ 
. حجوم صغيرة من المذیب‎ 
جهازا یستخدم في الاستخلاص من سائل‎ ) 8 - ۳ - ٤ ( يمثل الشکل‎ 
خفیف بسائل ثقیل ؛ کالاستخلاص من محلول مائي بالکلوروفورم او برباعي‎ 
کل ور الکربون . ویمتل الشکل ( 4 - ۳ - 8 ) جهازا پستخدم في الاستخلاص‎ 
من سائل تفیل بسائل خفیف کاستخلاص محلول ماني بالزیتر . یمکن بهده‎ 
الأجهزة استخلاص المو اد السائلة بو اسطة كمية صغيرة من المذیب » حيث يتم‎ 
تبخیر المذیب الموجود في الدورق فتصعد آبخرته إلى المبرد المرتد فتتكثئف‎ 
و تتسود ارات تهر ن الفح المر ان اسکخااسنهه مها اعد على اعتناء‎ 
. الخلاضة بالمادة المز اد استخلاضها تدر يجيا‎ 
: الاستخلاص المستمر للأجسام الصلبة بالمذیبات الساخنة‎ - ۲ 
. ) © د٣۳ تستخدم لهذه الغاية جهاز سوکسیلیه المبین فى الشکل ( ۶ بآ‎ 
یستالف الجه از من دورق للمذیب (۸ ) » یثبت على هذا الدورق ویشکل جید‎ 


5۹ 




























اسطوانة سوكس يليه للاستخلاص (13 ) مفتوحة من طرفها السفلي إلى دورق 
المذیب + ویثبت بإحكام على طرفها العلوي مکثف بشکل شاقولی (6) . 

عندما یسخن المذیب تتصاعد أبخرته لتخرج من فتحة جانبية في اسطو انة 
سوکسیلیه وتصعد إلى المبرد فتتکثف وتسقط في الحجيرة المسامية الحاملة للمادة 
الصلبة المعدة للاستخلاص . تتجمع هذه القطرات في اسطوانة الاستخلاص حتى 
تصل إلى سوية الذراع الجانبي ( ٤‏ ) الذي يعمل كممص یقود المنیب الملامس 
للمادة الصسلبة إلى دورق المذیب ( ۸ ) . يتبخر المذيب ثانية وثبقی المادة 
المذابه في الدورق وتتکرر العملية مرات ومرات حتی انتهاء الاستخلاص وتحتاج 
هذه العملية إلى أكثر سن 5 ساعات وذلك حسب تو عية المادة الخاصنة 
للاستخلاص . عند الاستخلاص بالمذيبات التي درجة غليانها أقل من ٠٠١‏ م 
يفضل استخدام حمام مائي للتسخين . 





الأعمال المطلوبة في الجلسة 
استخلاص الكافئين من الشاي : 

تعتبر القلويدات أو أشباه القلويات من المنتجات الطبيعية التي تصطنعها 
النیاتات ومن أشهرها المورفين وحمض الليزرجيك والکافئین وغيرها . 


تشه آشباه القلويات هذه القلويات حیث تعود الخواض الأساسية لأشنا 
القلويات هذه إلى وجود ذرة آزوت آميني أو آکثر . فالکافنین هو أحد أشباه 
القلو یات المشنقه من الپو رین : 


الکافئین ( ۱ - ۳ - ۷ - نادنی میئیل - ۲ :۰ - ثنائى کیتو البورین ) 

تحوي آوراق الشاي والمتة وحبوب القهوة وجوزة الکولا کمیات لابأس 
يها من الکافئین. حیث تتراوح نسبته في آوراق الشاي من ۲ 96 إلى ۳,۵ % وقي 
حيوب القهوة من ۰,۹۵ 96 - ۲,۷ ۹6 وفي المتة من ۱ 96 إلى ۱,۵ 96 . 

يعمل الكافئين على تتشیط القلب والأجهزة التتفسية والجملة العصبية 
المركزية . 
طريقة العمل : 

اغل حوالي ( ٠١‏ ) غ من أوراق الشاي في ( ۳۰۰ ) مل من المادة لمدة 
[ ۲۰ ) دقيقة » نم أضف لمغلي أوراق الشاي ( ۳۵ ) فل من محلول خلات 
الرصاص ۱۰ 9۵ ؛ من أجل ترسیب حموض العغص الموجودة في أوراق الشاي 
ويعد التحريك الجید بقضيب زجاجي . 


رشح اوراق الشاي المعالحة بو اسطة مصنفاه تم رشح خصو ص العف 


كت 


على قمع بوخنر باستعمال المضخة المائية من أجل تسریع عملية الترشیح بعد 

تلك قم بتبخیر الرشاحة لیصبح حجمها (۵۰) مل بهدف ترکیز الرشاحة . 

يرد إلى درجة الحرارة العادية ثم ضع المحلول في قمع الفصل و استخلص 

پواسطة ( ٠١‏ ) مل من الکلوروفورم على ثلاث دفعات( ۲۰ ) مل في کل دفعة . 
بعد ذلك اجمع قطفات الکلوروفورم ( حیث تکون طبقة الکلوروفورم هي 

قطبقة السفلی في قمع الفصل لانه أثقل من الماء ) ورشحها خلال ورقة ترشیح 

جافة إلى دورق التقطیر . 






















الکافنین » 


۳ ۰ 1 نی | 1 2 + و 
۱ رصح على قمع عادي او قمع بوخثر و 
ا 1 


زن الرانب واک د علما بأ 
دب ار اسب واحسب المردود علما بأن المردود وزنا 


م ۷ ی : 
r‏ لل Ê‏ 
۱ 9.۳ 


قطر الكلوروفورم حنی لایبقی في الدورق سوى ( ه 
محتوى الدورق إلى بيشر واغسل الدورق بكمية قليلة 
إلى البيشر, ثم ركز المحلول إلى حجم (۳) مل بالتسخين 
إلى الأخير حوالي (۱۰ ) مل من إيتر البتر 





۱ مض 
وت وحركه جیدا : حتی تظهر بلورات 


اغسل الر اسب یقلیل من الایتر 


انتب 5 فت ت د 1 
> لجل ورسي ترشيح وجففه جيدا . 


يتراوح ما بين 


72 
اما المرذو د مئویا فیحسب بالشکل التالي : 


وزن الکافئین الناتج من التجرية ۱.۰ 
المردود 296 سس __ 


وزن الشاي الجاف الماخه ذ 


الکشف عن الکافلین : 


اختبار فورکسید : ضع كمية صغيرة من الکافئین 
البورسلان وأضف إليها قطرة من 
حمام مائي حتّى الجفاف ۽ تم 


في جفنة من 


حمض الآزوت المرکز . بخر المحلول على 


اضف قطرة من ماعات الامو نیو ء ۱ بواسطة قف 


زجاجي ) فینشکل لون أرجواني دلبل وجود الکافئین . 


تشكل الب یکرات : 
ا سے ت 

واضف إليها عدة قطرات من محلو 
المخلو ل و انتظر ند تسكيل بلورات الببك ات 


اتود من لدا مه 
توب من لداخن بعضیب زجاجي ) . 


ة من الكافئين في أنبوب اختیار 


5 1 7 دی و 
ل حمض البيكريك » سخن كليلاً ثم برد 


الى ا 52007 0 
لموافقة ( يمكن سريع دلك بحك جدار 


) مل مئه ۰ ثم انقل 
من الكلوروفورم وأضفها 
في حمام ماني و اضف 





الأدوات والمواد اللازمه : 

بيشر عدد /۲/ سعته عاو ۰ مل ا قمع فصل قمع بوختر - 
جهاز تقطير بسيط ‏ ورق ترشيح ‏ ميزان حرارة ‏ حمام مائي ‏ شاي - 
کلوروفورم ‏ أنابيب اختبار ‏ إيتر البترول ‏ حمض الآزوت المركز ‏ حمض 
البيكريك ‏ ماءات الأمونيوم ‏ محلول خلات الرصاص ذ و الترکیز ۰ 96۱ وزنا 


4 -۳- التسامي أو التصعيد : 

التسامي أو التصعيد : هو تحول المادة الصلبة بالتسخين من الحالة 
الصلبة إلى الحالة البخارية ( الغازية ) دون المرور بالحالة السائلة وذلك في 
درجة حرارة محددة تتوقف على الضغط المطبق على هذه المادة . وتعرف نقطة 
التصعید بأنها درجة الحرارة التي يكون فيها ضغط بخار الماذة الصلبة مساويا 

للضغط الخارجي المطبق . في هذه الدرجة من الحرارة تتبخر البلورات ليس 

فقط من سطوحها الخارجية بل تنشطر هذه الأخيرة كليا مما يژدي إلى عدم نقاوة 
الماذة المتصعدة » لذا يجب إجراء عملية التصعید في درجات خرارة أدنی من 
نقطة التصعید حیث یبقی ضغط بخار المادة الصلبة آدنی قلیلا من الضغط الجوي 
أو الخارجي المطبق . 

هناك أجهزة عديدة ومتنوعة لتحقیق هذه العملية فمنها ما يعمل تحت 
الضغط الجوي النظامي وبعضها يعمل تحت الضغط المنخفض , ویتالف أبسط 
هذه الأجهزة كما هو مبين بالشکل ( 5 - ٤‏ ) من جفنة من البورسلان توضع 
قيها السادة المراد تصعیدها وتغطی الجفنة بورقة ترشیح مثقبة » تغطی الجملة 
بعدها بقمع زجاجي بعد سده بقطعة من الصوف الزجاجي » تسخن الجفنة تسخینا 
لطیفاً على مصباح بتزن وعندما تبدأ المادة بالتصعید تنطلق الابخرة عبر ورقة 
لترشیح وتتجمع على شکل بلورات نقية بعد أن تتكاثف على الجوانب الباردة في 
القمع الزجاجي . 




















































مرت 


الشکل (۶-) 
یمکن إجراء عملية التصعید آیضا في بيشر زجاجي توضع المادة المراد 
تصعیدها في قعره على شکل طبقة رقيقة » ثم تغلق فتحة البیشر العلیا بحوجلة 
مدورة ومبردة بتیار من الماء بحيث تغلق هذه الأخيرة فتحة البیشر العلوية . 
سكن البیشر بلطف شدید و لاحظ تجمم المادة المتصعدة على الجدران الخارجية 
للحو جلة المبردة كما هو موضح في الشکل رقم ( ۵-۶ - ۸ ) . 
یمکن اجراء التصعید تحت الضغط المنخفض باستخدام جهاز كما في 
الشكل رقم( ٤‏ - ه - 8 ) الذي يتألف من اصبع تبرید مثبتة بو اسطة سدادة 
مطاط ية ة في آنبوب عريض له ذراع تفريغ جانبي يقود إلى مضخه مائیه لتفريغ 
الهواء منه . توضع المادة الخام في قعر الأنبوب العريض ويشغل الجهاز ؛ تم 
یسخن الأنبوب العریض بغمسه في حمام ماني ي تسخینا لطیفا فتتجمم المادة النقية 
على السطح البارد . 





الشکل (5-4) 
التجارب : اجر ننقیة المو اد التالیه بالتصعید : النفتالین - البولة ‏ الانتر اسین مس 
حمض البنزوئيك باحدی الطرق السابقة وأحسب المردود . 
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الأدوات هه : 


جفنة بورسلان - قمع ورق ترشیح - بيشر سعة ( 4۰۰ ) مل و آخر 


سعة (50) مل دورق له أنبوب جانبي ‏ أنابيب مطاطية . 


٤-٤‏ - التقطير: 
تعتبر عملية التقطير من الطرق الهامة المستخدمة لفصل وئتقية السوائل 
العضوية إذ يسخن السائل حتى الغليان وتمرر الأبخرة ذات درجة الحرارة 
الثابتة ( درجة الغليان ) عبر مكثف بارد ؛ فتتکثف وتشكل القطارة التي يكون لها 
درجة غليان هي نفسها درجة حرارة الأبخرة الداخلة في المكثف ۰ حيث تجمع 

في مستقبل . 


4 - ۱-2 التقطیر البسیط : 
يجرى هذا النوع من التقطیر تحت الضغط الجوي النظامي » وثعرف 
درجة غلیان سائل ما : بانها درجة الحرارة التي يساوي فیها ضغط بخار السائل 
الضغط الخارجي المطبق عليه ؛ فإذا كان الضغط الخارجی المطبق على مادة ما 
مساویا ۷۲۰ ملم زثبقي » فان المادة ستغلي عندما يبلغ ضغط بخارها هذه القيمة . 
تبلغ درجة غلیان الماء مذلا ۱۰۰ م عندما یکون الضغط الخارجي 
المطبق عليه ۷٠١‏ ملم زثبقي ؛ أو بعبارة آخری إن ضغط بخار الماء يساوي 
۰ ملم زئبقي في الدرجة ۱۰۰ درجة مثوية . 
إذا ما فرغ جهاز التفطیر من الهواء إلى درجة یصبح فیها الضغط داخل 
الجملة 5 ملم زنبقي : فان الماء فیها سيغلي عندنذ في الدرجة ۰ درجچة 
مئوية وستنخفض درجة الغليان إلى الدرجة ٠١‏ درجة مئوية » إذا أصبح 
الضغط ٩,۲‏ ملم زثبقي . ويوضح الخط البياني التالي الطريقة التي تتغير فيها 
درجة الغليان بتغير الضغط . 















































تغير درجه الحرارة مع تغیر الضغط 

نتم أحبانا عملیات تقطير المرکبات ( التي تميل إلى التفكك عند تسخينها 
تحت الضغط الجوي ) تحت ضغوط منخفضة » إذ يسمح الضغط المنخفض 
بتفطيرها في درجات حرارة منخفضة تكون فيها ثابتة لا تتفكك » لذلك يجب عبد 
تسجيل درجة الغليان تسجيل الضغط الذي قيست فيه الا إذا كان مفهوما بأ 
التفطير قد تم تحت الضغط الجوي آي ۰ ملم زئبقي 

في هذه الطريقة من التقطير يوضع المر لمركب السائل المراد تقطیر ه ه في 
حوجلة مجهزة بميزان حرارة وموصولة بمكثف ينتهي بدورق لاستقبال القطارة 
وعادة 2 يگون المك نف مصزوذا بفتحتین الاولی سفلية لدخول الماع یتم وصلها 
بصنبور الماء و الثانية علوية لخروج الماء » ویجب أن يكون جریان الماء فى 
المکتف بشكل منظم وبطيء ٠‏ قبل البدء ء بالتسخين يجب وضع منظمات غليا: ن في 
حوجلة التقطیر التي هي عبارة عن قطع زجاجية صغيرة وذلك لتنظيم عملية 
الغلسیان ولكي تقلل إمكانية فرط التسخين التي تسبب ضخ السائل من الحوجلة أو 
جر فد كليا الى ١‏ لمکنف . 

عند البدء بالتسخین ترتفع درجة حرارة السائل ويبدأ بالتقطر حيث پستبعد 
القسم الأول من القطارة ( ر أس التقطير ) التي تکون درجة غليانه أقل من درجة 

غليان السائل . تجمع بعد ذلك القطارة الموافقة لدرجة حرارة ثابتة + ويمكن أن 


تختلف قلیلا عن درجة الغلیان 1 لواردة في المصادر وه ری را 
ال 


للش 
مر الجو شري آن تگون شل ه الذر كح مساو با | تماما لما دز ك ۳ ي المصادر 4 پل 


أت ثیفی ثابتة خلال عملية التقطیر لان هذا التیات نت شو البر هان على تقاو 2 السائل 


1 













بعد ذلك تجمع القطارة ( ذیل التقطیر ) الموافقة لدرجة غلیان اعلی من درجة 

غليان السائل . إن ما ندعوه ( رأس التقطیر ) و ( ذیل التقطير ) یقابلان 

الشو انب التي یتخلص السائل منها . 

ملاحظات : 

۱ ۱ - لا تحاول التقطیر بحوجلة مملوءة إلى اکثر من نصفها . 

۲ - يجب أن تکون قمة مستودع الزئبق في ميزان الحرارة تحت الذراع الجانبي 
۱ لحو جلة التقطیر ب ٠,١‏ سم كما هو موضح بالشکل ( 5-54 - ۰۸ 

۳ - لا تقطر السائل الموجود في حوجلة التقطیر حتى الجفاف . 

ويمثل الشکل ( ؛ - ٦‏ - 8 ) جهاز النقطیر البسیط : 
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الشكل ( ۶ - ۲ ) 
الأعمال المطلوبة في الجلسة : 

أولا : التقطير البسيط لسائل مؤلف من مكون واحد : 
رکب جهاز التقطیر الثالي کما في الشکل (6- ۷) . 








ضع ( ۳۰ ) مل من الأنيلين أو کلور البنزن ( المادة المراد تقطیرها ) 
في حوجلة التقطیر و اضف إليها عدة قطع زجاجية صغيرة ضرورية کمنظمات 
غلیان ؛ ثم اغلق الحوجلة بسدادة یخترقها ميزان حرارة . صل حوجلة التقطیر 
بالمکلف وثبت الجهاز جیدا و استدع الاستاذ المشرف للتأکد من صحة ترکیب 
الجهاز . 

سخن حوجلة التقطير بواسطة مصباح بنزن ‏ فتتصاعد الابخرة وتغمر 
المستودع الزئبقي في ميزان الحرارة » فیرتفع الزئبق في المیزان مشیرا إلى 
درجة حرارة الابخرة . تخرج الابخرة إلى المكثف وتسقط کقطرات في البیشر أو 
الأرلينة . اجمع القطرات الأولى ( رأس التقطیر ) حتی ثبات درجة الحرارة 
عندئذ اجمع القطارة في بیشر آخر واستمر بجمعها ما دامت درجة الحرارة ثابتة 
وعندما تبدأ درجة الحرارة بالارتفاع اجمع القطارة المتبقية في بیشر آخر ( ذیل 
خی : 
لاحظ أثناء عملية التقطیر تغیر درجة الحرارة » سجل ذلك . 
ثانیا : تقطیر مزیج سائل موّلف من مکونین : 

بعد تنظيف جه از الثقطیر جیدا . ضع ( ۳۰ ) مل من مزیج الغول 
الايتلي و الکلوروفورم ومنظمات الغلیان في حوجلة التقطیر وسخن على نار هادنة 
وعندما ترتفع درجة حرارة المزیج يبدأ السائل بالتقطیر . 

اجمع القطرات الأولى ( رأس التقطير ) في بیشر ۰ وعندما تثبت درجة 
الحرارة على قيمة محددة » ابدأ بجمع القطارة في وعاء آخر واستمر بجمعها ما 
دامت درجة الحرارة ثابتة » سجل هذه الدرجة وحدد حجم السائل المتقطر آولا. 
بعد ذلك ترتفع درجة الحرارة حیث تسقط بعض القطرات هي ذیل المادة الاولی 
ورأس المادة الثانية ٠‏ فاجمعها متفصلة إلى أن تصل درجة الحرارة إلى درجة 

غليان المكون الثاني عندئذ تثبت درجة الحرارة ويبدأ عتدها هذا المكون بالتقطیر . 


اجمع هذه القطارة في وعاء آخر واستمر في جمعها ما دامت درجة الحرارة ثابتة 
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سحل هذه الدرجة و جدد حجم السائل المتقطر 5 و عندما تيدأ درجة 
الحرارة بالارتفاع اح القطارة المتبقية في و عاء آخر ( ذيل التقطير ( : 
احسب النسب التالية 
اة العجبیة لتفرل في المژیج : 
النسية الحجمية للكلوروفورح في 1 ريج EE‏ 
55 مج لیا الشون.م. 
درجة غليان الكلوروفورم ... 
انظر مخططات عملية التقطیر المبينة في الشكل التالي : 


حالة مزيج سائل مؤلف من مكونين حاله سائل موّلف من مكون واحد 
المواد والأدوات المطلوبة : 


- ۳ 1 2 2 1 
حوجلة سعتها ۰ هل امبرد د میزان حرارة ‏ بيسر عدد/ 2/ سب 


غول ايتلي کلوروفورم ‏ آنیلین س كلور البنزن . 


6 --۲- الجرف ببخار الماع : 
تستخدم هذه الطريقة لتنقية المرکبات العضوية المرتفعة درجه الغلیان 
وغير القابلة للانحلال فى الماء والتي تعاني تفککا عند تقطیرها تحت الضغط 
الجوي النظامي ؛ والتي يساوي ضغط بخارها © ملم زنبقي على الاقل 
قرب الدرجة ۱۰۰ درجة مئوية والتي لا تتفكك بالبخار . 
تتم عملية الجرف في درجة حرارة أخفض من درجة غلیان الماء . 
ويفيد الجرف في فصل المرکب العضوي : 
١‏ - من المرکبات التي لا تتجرف في البخار بشکل واضح . 


155 








۱ - من المزائج المائية الحاوية على ملاح لاعضوية منحلة . 
۳ - من المواد القطرانية غير الطیارة المتشكلة کنو اتج ثانوية . 
٤‏ - في الحالات التي تفشل فیها طرق الفصل الأخرى لصعوبتها . 











مبدأ الجرف : 
من المعلوم أن المرکب يتقطر عندما يبلغ ضغط بخاره الضغط الخارجي 
المطبق عليه . فاذا وضعنا مرکبین غير قابلین للمز ج کالنفتالین و الماء في نفس 
الدورق » فان كلا من المرکبین یتمتم بضغط بخار خاص به ومستقل عن الاخر. 
ولما كان ضغط مزیج من الغازات يساوي مجمو ع الضغوط الجزئية التي 
تطبقها الغازات المكونة للمزیج » لذلك يغلي خلیط النفتالین والماء عندما يبلغ 
مجمو ع ضغطي بخار المادتین الضغط الخارجي المطبق علیهما في الدورق . 
يغلي خلیط النفتالین والماء في الدرجة ۹٩,۳‏ "م تحت الضغط ۷۰۰ ملم 
زثبقی اذ يساوي ضغط بخار النفتالین في هذه الدرجة ۱۸ ملم زئبقي ؛ ويساوي 
ضغط بخار الماء ۷:۲ ملم زثبقي تقریبا ( ۱۸ + ۷:۲ = ۲۰۰ ملم زنبقي ).۰ 
تحوي قطارة النفتالین والماء على هذين المرکبین بنسبة جزيئية قدرها 
(۱) جزيء غرامي من المرکب العضوي الى ۶۱,۲ جزيء غرامي من الماء 
و هذه النسبة هي نسبة ضغطي بخار النفتالين و الماء في المزیج المتقطر ؛ أي : 
mM, / Ma 18 |‏ 6 





جلي لي — ~~ سب 


2 | 742 ۱۷۷ 111 0 
حيث أن : 
.5 : ضغط بخار النفتالين في درجة حرارة الجرف 
مص : ضغط بخار الماء في درجة حرارة الجرف 
۰ : وزن النفتالين المجروف 
۵ : وَرْن الماع المتقطر 
۵ : الوزن الجزيني للنفتالين 


Ya‏ : الوزن الچز يني للماع المتقطر 











و لا تكون النسبة المذکورة مجدية الا ذا كان الوزن الجزيني للمرکب 
العضوي المجروف عاليا » وضغط بخاره ما بين ٠١‏ ۲۰ ملم زئبقي في 
الدرجة ۱۰۰ دم . 

لذلك يتم اللجوء الى الجرف بالبخار بصورة عامة للمواد المرتفعة درجة 
الغیان ۰ وغير القابلة للانحلال في الماء ؛ والتي یتراوح ضغط بخارها ما بين 
۲۰-۰ ملم زثبقي في الدرجة ۱۰۰ م والتي لا تتفكك بالبخار . 

وهكذا نجد أن النفتالین پنجرف ببخار الماء في الدرجة ۱۰۰ م تقرییا 
علما بأن درجة غلیانه ۲۱۸ م . 


الأعمال المطلوبة في الجلسة : 
تنقية الکیروسین بطریقه الجرف بالبخار : 
البنزين والکیروسین ( الکاز ) والمازوت هي عبارة عن مزائج معقدة من 
الفحوم الهیدرو چينية المشبعة ۰ وهي تباع في الاسواق عادة بشکل غير نقي . 
یمکن ثتقية الکیروسین أو المازوت بالتقطیر المجزأ » الا أن ذلك بتطلب 
درجات حرارة عالية قد تفکك بعض مکوناتها . من الخلول المستخدمة لمواجهة 
ذلك عملية التقطير تحت ضغط منخفض ( تحت التفریغ ) أو الجرف ببخار الماء 
أو التنقية الكيماوية . 
زکب جهاز الجرت بالبغار غا في الشقل ( ۶ د ]: 





























بعد ترکیب جهاز الجرف وبعد التاکد من إحكام اغلاقه بشکل جید . 
افصل مولد البخار (1) عن دورق الجرف (5) عن طريقة الوصلة المطاطية . 
ضع في دورق الجرف ( ۲5 ) مل من الکیروسین التجاري » ثم اسکب 
علیها كمية من الماء تعادل ثلائة أضعافها . سخن مولد البخار المفصول عن 
دورق الجرف ؛ وكذلك سخن المزیج في دورق الجرف إلى درجة حرارة مناسبة 
کي لا یتکثف فيه بخار الماء القادم من مولد البخار ؛ ثم أوقف التسخین . 
صل دورق الجرف بمولد البخار عندما يبدأ البخار بالانطلاق منه 
ملاحظاً وضع النهاية السفلي لأنبوب الأمان تحت سطح الماء ‏ وتابع تسخین 
مولد البخار. نظم عملية تسخین المولد والدورق بحیث ینجرف الکیروسین ببخار 
الماء دون عنف . تتطلق الابخرة المائية بعد قرقرتها في الکیروسین التجاري 
لتخرج جارفة معها الکیروسین إلى المكثف حیث تتکثف هذه الابخرة ‏ راقب 
تزاید ما تجمعه في المستقبل من القطارة » وتوقف عن التسخین ( مع فتح 
الأنبوب المطاطي الواصل بين مولد البخار ودورق الجرف في نفس الوقت ) 
عندما تلاحظ أنه لم يعد هناك من سائل زيتي يضاف الى الطبقة العلیا في القطارة 
مع الزمن . 
افصل الکیروسین عن الماء بالإبانة في قمع الفصل نم جففه في وعاء 
جاف باضافة عدة قطم من کلور الکالسیوم اللامائي و التحريك من حين لاخر لعدة 
دقائق . افصل الکیروسین عن کلور الکالسیوم بالابانة وبحذر . ما هو الفرق بين 
لوني الکیروسین المنقی بهذه الطريقة و الکیروسین التجاري) ؟ 
ما هو الفرق بين رائحتهما ؟ 
حدد حجم الکیرو سین المنقی و سلمه للمحضر للاحتفاظ به لجلسة قادمه . 


الأدوات والمواد المطلوبة : 
ار لينة سعتها = ۰۰ هل - دورق سعته ۵۰۰ مل - مېرد 


ک أس سعته ۱۰۰ مل أنابيب زجاجية ‏ سدادات فلينية ‏ قمع فصل قمع 


A 








زجاجي - کیروسین تجاري - حبات صغيرة من کلور الکالسیوم اللاماني سب 


سر سے اك 
ورف برصيح ۰ 


4 ه ‏ كروماتوغرافيا العمود والطبقة الرقيقة : 

تعرف عملية الكروماتوغرافيا : بأنها عملية توزع المادة بين طورين 
أحدهما ثابت والآخر متحرك يمر خلال الطور الثابت الذي يكون عادة مادة صلبة 
أو مادة سائلة مدمصة على مادة صلبة . 

يعتبر العالم الروسي سفيت أول من أشار إلى أهمية هذه الطريقة » فقد 
استخدم في عام ۱۹۰۳ كربونات الكالسيوم كمادة مدمصة فى عمود ‏ واستطاح 
بذلك أن یفصل مکونات محلول الکلوروفیل في ايتر البترول بشكل توضعات 
ملونة من أعلى العمود إلى أسفله بشکل يشبه خطوط الطیف . 

یعتمد فصل مکونات مزیج المواد المنحلة على درجة الفتها الادمصاصية 
تجاه الطور الثابت . 


يساعد استخدام المحلات العضوية على انجاز عملية الكروماتو غرافيا 
ويلاحظ أن قدرتها على سحب أو انتزاع المو اد المنحلة المعتدلة من الطور الثابت 


تتناسب عادة مع قطبيتها . 

يعطى تسلسل تزايد قوة سحب المحلات العضوية غالبا بالشكل التالي : 

ايتر البترول < البنزن < الكلوروفورم < الإيتر* خلات الايتل < الأسيتون 

< الميتانول < حمض الخل . 

تگفنسی إضافة الميتانول أو الایتانول بنسبة 966 من الناحية العملية لزيادة قدرة 
بتالف الطور الثابت في الکرومائو غرافیا من مادة شديدة القطبية مثل : 

الألومين ( أوكسيد الالمنیوم +0)راش) أو هلام السیلیس ( ۵61 511162) ؛ وهكذا 

فان الط ور الصلب یدمص المواد المتحلة القطبية آکثر من المواد غير القطبية 

و لهذا فانه يمكن سحب المو اد الأقل قطبية کالفحوم الهیدرو جينية بو اسطة محلات 


وف 







































ضعيفة القطبية کایتر البترول ۰ أما المرکبات المتو سطة القطبية کالمرکبات 
الكر بو نيلية » فان سحبها پستدعي استخدام محلات الایتر أو خلات 
الایتل وأما المركبات القطبية فان سحبها يستدعي استخدام المحلات الأكثر قطبية 
کالمیتانول و حمض الخل أو احیانا الماء . 

لقد جاء اسم الکروماتو غرافیا من ظاهرة انفصال آلوان مختلفة اعتباراً من 
مزیج للم رکبات الملونة بامراره على عمود أو صفيحة أو ورقة کروماتو غرافیا. 
الا أن العملیه تطبق الان على كافة المواد الملونة منها و غیر الملونة . 

پستلز م ذلك استخدام وسائل کشف خاصة للمرکبات غير الملو نة ؛ من 
أشهرها حالسیا الكشف بالحرق بوجود حمض الکبریت والکشف ببخار اليود 
والکشف بالأشعة فوق البنفسجية التي تعطي لمعظم المرکبات ألوائاً واضحة تسمح 
بتحدید موغعها في عملية الکروماتو غرافیا . 


:۱-5-۶ کروماتو غرافیا الطبقة الرقيقة : 

تجری کروماتوغرافیا الطبقة الرقيقة على صفائح زجاجية مثبتاً عادة 
علیها طبقة رفيقة من السیلیس او الألومين الناعمین . 

یوضع محلول مزیج المواد الشاهدة ( التي تستخدم للمقارنة وتمييز 
المر بات الموجودة في المزیج ) على بعد حوالی ۱ سح من الحافة السفلية 
للصفيحة بکمیات صغيرة جدا » ثم تغمس في وعاء كبير يحوي في أسفله على 
محل ( يجب أن لا یتجاوز ارتفاع المحل في الوعاء عن ۰.۳ سم ) له قدرة على 
فصل مكونات المزيج . 

نترك المحصل الساحب ليصعد تدريجيا خلال المادة الدامصة ؛ وعندما 
يصل إلى ما قبل نهاية الصفيحة ب ١‏ سم ترفع الصفيحة » ثم تجفف ؛ وتجری 
عملية إظهار أو كشف المواد بإحدى الطرق المذكورة سابقا . 

تعتبر الانتقالات التي تقوم بها المواد المختلفة نتيجة سحب محل معين لها 
في شروط معينة مميزة للمادة وتقدر عادة بالمسافة النسبية ( 15 ) التي تعطى 


۷ 








المسافة التي قطعتها المادة 


المساقة التي قطعها المحل 

فة ۳ فتتضیون وااو الق وال لهف 
الأعمال المطلوبة فى الجلسة : 
۱ - تحضیر شرائح الطبقة الرقيقة : 

یحضر الطالب الشرائح اللازمة ( ٤‏ 5 ) شرائح خلال إجراء تجرية 
کروماتو غرافیا العمود كما يلي : 

تغمس شريحة زجاجية نظيفة وجافة حوالي ۱۰ سم من طولها ضمن 
قارورة تحتوي على معلق هلام السپلیس في الکلوروفورم وذلك بعد خض 
القارورة جیدا قبل الاستعمال ۰ ثم تخرج الشريحة بلطف وتترك لتجف في الهواء. 
يتكون على وجهیها طبقتان رقیقتان من هلام السیلیس . تختار الطبقة الاکثر 
تجانسا وتکشط الطبقة الثانية فوق فوهة قارورة المعلق لیعود هلام السیلیس الى 
القارورة وتصبح بذلك الشريحة جاهزة للاستعمال . 
۲ س تحلیل العینات : 

حضر أنابيب شعرية من ضنعك وتصور خطا وهمیا على بعد ۱ سم من 
الحد السفلي للشريحة وضع عليه كمية ضنيلة من الأجزاء أو القطفات السابقة 
بواسطة آحد الأنابيب الشعرية ( يجب وضع کمیات المحالیل السابقة على مسافات 
متباعدة بعضها عن بعض وعن حواف الشريحة ) ٠‏ 

اترك المحل يجف في مکان البقع ‏ ثم اثقل الشريحة إلى بیشر يحوي 
لمحل الساحب وورقة مبللة بالمحل الساحب نفسة على جدرانه الداخلية بحیت 
تستند الشريحة على المنطقة المركزية في الورقة التي توضع بشکل مائل قليلا 
( يجب أن لایتجاوز ارتفاع المحل الساحب في البیشر عن ۰,۳ سم ) . 








غط البيشر بغطاء مناسب ( صفيحة زجاجية أو ورقة دفتر ) كما هو 
موضح في الشكل ( 4 5 )۰ ثم اترك المحل يصعد تدریجیا خلال هلام 
السيليس وعندما يصل إلى ما قبل نهاية طبقة هلام السيليس ب اسم »ارفع 
الشريحة وجففها في الهواء ثم ضعها في بيشر آخر يحوي عدة بلورات من اليود 
وغطه وانتظر صعود بخار اليود حتى مستوى جبهة السائل في الشريحة ‏ 
وتشكل بقع ملونة بفعل البخار . 

ارك مقا شق في الشریحة تبین فبها فة +19 الكل من المواد 
السابقة والمركبات الأخرى التي قد تكون موجودة في المزيج . 





لشکل ( 4 - ة) 
4 - ۵ - ۲- کروماتو غرافیا العمود : 

تطيق کروماتو غرافیا العمود باستخدام آنبوب عمودي له صنبور من 
الأسفل ويملا بالمادة الصلبة الدامصة ( الألومين أو السیلیس ) بشکل معلق في 
سائل ضعیف القطبية کایتر البترول . 

يوضع محلول مزیج المرکبات المراد فصلها في أعلى العمود وتتراك 
لتمر خلاله . یساعد على ذلك إضافة كمية مناسبة من محل ساحب مناسب . تمر 
المرکبات يسرع مختلفة في العمود وتتفصل على مدی طوله حیث تستقبل من 
الصتبور پشکل منفصل . 





الاعمال المطلوبة في الجلسة : 
١‏ فصل مزیج الکروماتوغرافیا العسود : 

یثبت عمود الکرومائو غرافیا الجاف و النظیف شاقولیا وتوضع قطعة 
صغيرة من الصوف الزجاجي في أسفله وترص بقضیب زجاجي مصمت بحیث 
تکون سماکتها ۰,۵ سم تقریبا ولا تسمح لهلام السيليس بالتسرب خلالها كما في 
لشکل ( ۱۰-۶ ).. 

یوزن في آرلينة سعتها ۱۰۰ مل ۲۵ غ من هلام السیلیس أو السیلیکاجل 
المخصص کرو مائو غرافیا العمود ویحول إلى معلق ( مستحلب ) يسهل سکبه 
ضمن العمود بواسطة قمع وذلك باضافة كمية مناسبة من ایتر البترول » یطرق 
العمود بلطف بو اسطة سدادة مطاطية مثبتة على طرف قضیب زجاجي بغية 
تأمين التراص المنتظم لهلام السپلیس ولطرد الفقاعات الهوانية ومنعها من التشکل 
ثم تغسل جوانب العمود من هلام السیلیس بفلیل من المحل بو اسطه ممص 
يشكل هلام السیلیس (السیلیکاجل ) المترسب عمودا متجانسا » ثم یفتح الصنبور 
ویترك ايتر البترول یسیل على شکل قطرات بطيئة حتی یعلو سطح هلام السيليس 
بحوالي ۱ سم فقط من المحل ‏ عندها یغلق الصنبور ویضاف ۰,۵ مل من 
المزيج العضوي بو اسطة ممص وبلطف لتجنب تشوه الطبقة العلوية للمادة 
الدامصة ؛ ثم يفتح الصنبور ثانية حتی یصل سطح السائل في أعلی العمود إلى 
مستوی هلام السيليس» توضم بعدها طبقة من الصوف الزجاجي اعلی العمود. ثم 
يملا آنبوب العمود بالمحل الساحب مع المحافظة علی انتظام السطح العلوي لهلدم 
السیلیس الذي يسمح للمحل بالخرو ج هن الصنبو ر بشکل قطرات متتالية 
٤١ - ۰‏ قطرة في الدقيقة . 
لاحظ عصابات الألوان التي تتشکل في العمود ٠‏ اجمع بدءا من وصول العصابة 
الأولى الملونة إلى أسفل العمود المحل الخارج بشکل آجزاء أو قطفات في 
آرلینات صغيرة ومرقمة تضعها بشکل متتال أسفل العمود بحیث لا تجمع 




























. کتف هذه القطفات أو الأجزاء بو اسطة حمام 


المو اد والادوات اللازمة : 


عشود: قرو افر غر افیا سوت وجلمي هلاخ و جاور عند )کیان 
5 × 4 سم - بیشر سعة ۱۰۰مل - حوض زجاجي - آنابیب اختبار ‏ ملقط 
آنابیب شعرية - هلام السیلیس - ایتر البترول - کلوروفورم - آزرق المیتل 
برتقالی المیئل ‏ يود معدني . 





